Einfluss der Bekeimung auf die Qualität von schmelztexturierten YBCO-Hochtemperatur-Supraleitern by Bierlich, Jörg
 Einfluss der Bekeimung 




Von der Fakultät für Werkstoffwissenschaft und Werkstofftechnologie 
























von Diplom-Ingenieur (FH) Jörg Bierlich 
geboren am 28.12.1973 in Jena 
 
Gutachter: Prof. Dr. Eberhard Müller, Freiberg 
  Prof. Dr. Falk Schirrmeister, Jena 
Prof. Dr. Wolfgang Gawalek, Jena 
 
Tag der Verleihung: 05.12.2008 
Inhaltsverzeichnis  I 





1.    Einführung in die Thematik – Stand der Technik 1 
 
2.    Ziel der Arbeit 5 
 
3.    Grundlagen 7 
       3.1.    Historischer Abriss zur Supraleitung .......................................................... 7 
       3.2.    Supraleitender Zustand.............................................................................. 9 
       3.3.    Hochtemperatursupraleiter im technischen Einsatz ................................. 15 
       3.4.    Materialsystem und Kristallstruktur der RE123-Verbindung..................... 20 
       3.5.    Schmelztexturierung ................................................................................ 23 
                 3.5.1.    Chemischer Hintergrund ............................................................. 24 
                 3.5.2.    Keimbildung und Wachstumsmechanismen................................ 31 
       3.6.    Makro- und mikrostrukturelle Aspekte...................................................... 34 
                 3.6.1.    Kristallhabitus und Wachstumssektoren...................................... 34 
                 3.6.2.    Gefügeinterpretation.................................................................... 37 
 
4.    Methodik 43 
       4.1.    Verarbeitung der Ausgangspulver............................................................ 43 
                 4.1.1.    Röntgendiffraktometrie ................................................................ 44 
                 4.1.2.    Analyse der Teilchengrößenverteilung........................................ 45 
                 4.1.3.    Präparation und Charakterisierung der Einsatzstoffe.................. 46 
       4.2.    Herstellung der Presskörper..................................................................... 53 
       4.3.    Fertigung schmelztexturierter Formkörper ............................................... 55 
                 4.3.1.    Halbzeuge der Impfkristallgewinnung.......................................... 55 
                 4.3.2.    Mehrfachbekeimung – Multi-Seeding.......................................... 63 
       4.4.    Sauerstoffbehandlung .............................................................................. 75 
       4.5.    Materialcharakterisierung......................................................................... 77 
                 4.5.1.    Magnetische Untersuchung......................................................... 77 







5.    Ergebnisse und deren Diskussion 85 
       5.1.    Keimpräparate.......................................................................................... 85 
                 5.1.1.    Herstellung gebrauchsfertiger Impfkristalle ................................. 85 
                 5.1.2.    Thermisches Zersetzungsverhalten der Keimkörper ................... 94 
                 5.1.3.    Keimbedingte Störungen des Supraleitergefüges ....................... 99 
       5.2.    Untersuchung mehrfach bekeimter Supraleiter ...................................... 103 
                 5.2.1.    Vorbemerkungen ...................................................................... 103 
                 5.2.2.    Einfluss des Keimabstandes – (100)/(100) Korngrenzen .......... 107 
                 5.2.3.    Einfluss des Keimabstandes – (110)/(110) Korngrenzen .......... 119 
                 5.2.4.    Gegenüberstellung der Korngrenzencharaktere ....................... 127 
                 5.2.5.    Einfluss von Fehlorientierungen – Drehgrenzen........................ 138 
                 5.2.6.    Einfluss von Fehlorientierungen – Neigungsgrenzen ................ 145 
       5.3.    Praktische Anwendung der Ergebnisse.................................................. 152 
                 5.3.1.    Herstellung großvolumiger Massivsupraleiter ........................... 152 
                 5.3.2.    Chargenfertigung von YBCO-Funktionselementen ................... 163 
 
6.    Zusammenfassung 169 
 
7.    Ausblick 175 
 
       Verzeichnis der verwendeten Symbole und Abkürzungen 177 
 
       Literaturverzeichnis 181 
 
       Danksagung 189 
 
       Selbständigkeitserklärung 191 
1. Einführung in die Thematik – Stand der Technik  1 
   
1.   Einführung in die Thematik – Stand der Technik 
 
Nach der Entdeckung der Hochtemperatursupraleitung im Jahr 1986 bildeten in ei-
nem Zeitraum von 20 Jahren die Herstellung, Anwendung und stetige Weiterentwick-
lung von massiven YBa2Cu3O7-δ-Hochtemperatursupraleitern (YBCO-HTSL) den Mit-
telpunkt der Arbeiten der Abteilung Magnetik (2007 Umbenennung zur Forscher-
gruppe „Innovative photonische Materialien“) des Institutes für Photonische Techno-
logien (IPHT) in Jena [1, 2].  
 Qualitativ hochwertige Kompaktsupraleiter werden im IPHT routinemäßig mit 
dem Verfahren der Schmelztexturierung – der gerichteten Erstarrung einer peritekti-
schen Schmelze – hergestellt [3, 4]. Durch epitaktisches Wachstum an einem defi-
niert orientierten Impfkristall gelingt die Erzeugung von YBCO-Formkörpern mit qua-
si-einkristalliner Gefügebeschaffenheit und vorgegebener Orientierung der anisotro-
pen Kristallstruktur [5-7]. Bislang erfolgte die Supraleiterherstellung im Einfachbe-
keimungsmodus (engl. Single-Seeding [5, 8]), d. h. unter Verwendung eines einzel-
nen Keimpräparates pro anzufertigenden Formkörper (Abb. 1.1 (a).). Als sehr gut 
geeignetes Fremdkeimmaterial hat sich schmelztexturiertes SmBa2Cu3O7-δ (SmBCO) 
erwiesen, durch dessen Einsatz die Reproduzierbarkeit der Supraleiterherstellung 
deutlich gesteigert werden konnte [5-8]. Die bestehende Technologie erlaubt eine 
kontinuierliche Chargenfertigung von quasi-einkristallinen Supraleiterhalbzeugen in 
einfachen geometrischen Formen (z. B. Zylinder oder Quader) mit Größenabmes-
sungen bis zu einem Durchmesser bzw. einer Seitenlänge von ca. 52 mm und einer 
Höhe von ca. 20 mm (Abb. 1.1 (b).) [2]. In YBCO-Proben der Größe 
(38 x 38 x 20) mm3 können im Mittel magnetische Flussdichten von etwa 1,2 T bei 
einer Temperatur von 77 K gespeichert werden [9, 10]. Dies sind auch im internatio-
nalen Vergleich Spitzenwerte für die im Chargenprozess hergestellten Supraleiter. 
 Die für technische Anwendungen attraktivsten Eigenschaften massiver Hoch-
temperatursupraleiter beruhen auf der Wechselwirkung der Supraleiter mit einem ex-
ternen Magnetfeld. Supraleiter können ein Magnetfeld abschirmen oder in den Form-
körper eingedrungenen magnetischen Fluss effektiv verankern [11]. Aufgrund dieser 
Eigenschaften beruht die Verwendung der Materialien z. B. in Rotoren leistungsfähi-
ger Elektromaschinen, in reibungsfreien Magnetlagern oder schwebenden Trans-
portsystemen [11, 12]. Zur Steigerung der Leistungs- und Konkurrenzfähigkeit beste-
hender Supraleiteranwendungen und zur Erschließung neuer Einsatzmöglichkeiten 
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bestand von Anbeginn in Industrie und Forschung die Forderung nach Funktions-
elementen mit anwendungsoptimierten Materialeigenschaften. Neben großvolumigen 
Funktionskörpern werden komplexe Geometrien mit hoher Materialausnutzung an-
wendungsrelevanter physikalischer Eigenschaften gefordert [13, 14].  
 Die Ausdehnung der erwünschten quasi-einkristallinen Gefügestruktur der Mate-
rialien ist jedoch auf eine Kristallerstreckung, parallel der supraleitenden Struktur-
ebenen, von etwa 10 cm beschränkt [15-19]. Mit voranschreitender Erstarrung ver-
läuft das Wachstum der Kristallkörper stetig instabiler [12, 18]. Das hat zur Folge, 
dass die zur technischen Anwendung bedeutsamen Werkstoffparameter (z. B. kriti-
sche Stromdichte und speicherbare Magnetflussdichte) mit steigender Entfernung 
der Kristallisationsflächen vom vorgegebenen Keimpräparat deutlich abnehmen. Bei 
Supraleitern der konventionellen Single-Seeding-Produktion ist daher das hochleis-
tungsfähige Materialvolumen auf eine Kristallerstreckung von etwa 5 cm limitiert 
[12, 15]. Ferner erlaubt die Verwendung eines einzelnen Impfkristalls nur die Synthe-
se von Proben einfacher Geometrie. 
 Zur Lösung dieser Problematik schlugen P. Schätzle und G. Krabbes et al. [15, 20] 
die Schmelzkristallisation von YBCO-Massivmaterialien unter gleichzeitiger Verwen-
dung mehrerer definiert orientierter Ausgangskeime – die Mehrfachbekeimungstech-
nik (engl. Multi-Seeding) – vor. Das Wesen dieses Verfahrens besteht im simultanen 
Wachstum zweier oder mehrerer quasi-einkristalliner YBCO-Körner, die im Idealfall 
im gesamten Probenvolumen über stromtragfähige Korngrenzstrukturen miteinander 
verwachsen sind. Ziel ist es, durch eine supraleitende Kopplung mehrerer kleiner 
Abb. 1.1.: (a) Schmelztexturierter YBCO-Kompaktsupraleiter mit quasi-einkristalliner Gefügebeschaf-
fenheit. Ausgehend von dem SmBCO-Impfkristall im Zentrum der Probenoberfläche startete das epi-
taktische Kristallwachstum. (b) Charge bestehend aus 16 quasi-einkristallinen YBCO-Supraleitern der 
Größe (38 x 38 x 20) mm3. 
(b) 
a 
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leistungsfähiger Körner ein mehrkristallines Material, mit dem Leistungsvermögen ei-
nes großen quasi-einkristallinen Supraleiters, zu erzeugen. Eine Reihe von For-
schern insbesondere der Gruppen um G. Krabbes [15, 20], C.-J. Kim [16, 17, 21-23], 
M. Murakami [24], H. C. Freyhardt [18, 25] sowie G. J. Schmitz [26] beschäftigten 
sich seither damit, die Multi-Seeding-Technik zur Herstellung großer Massivsupralei-
ter in komplexer Geometrie nutzbar zu machen. Die bislang in der Literatur gezeigten 
Supraleiter sind jedoch nur von geringer Größe und zumeist deutlich kleiner als die 
im IPHT im Single-Seeding-Verfahren erzielten Proben und stellten somit keinen 
Fortschritt in Richtung vergrößerter Massivsupraleiter dar. Eine Ausnahme bilden die 
mit einer Anzahl von drei bzw. vier Impfkristallen versehenen quaderförmigen Supra-
leiter der Forschergruppe um G. Krabbes (IFW, Dresden) mit einer Grundfläche von 
ca. (90 x 35) mm2 [15]. 
 Aus den Veröffentlichungen geht übereinstimmend vorher, dass im Gefüge der 
Supraleiter hauptsächlich die Korngrenzen zur Limitierung der geforderten physikali-
schen Werkstoffparameter beitragen. Verantwortlich gemacht werden zum einen An-
häufungen nicht supraleitender Gefügebestandteile in der Grenzfläche zwischen den 
Körnern und zum anderen die nicht zu vermeidenden Orientierungsdifferenzen be-
nachbarter Kristalle [15-26]. Dies führte bis dato bei den in der Literatur nachvoll-
ziehbaren Experimenten zumeist nur zur Ausbildung nicht oder nur schwach supra-
leitend verbundener Kristallindividuen. Das trifft ebenso auf die oben genannten Sup-
raleiter des IFW in Dresden zu [15]. Aufgrund der überwiegend isolierenden Wirkung 
der Korngrenzen fließen die supraleitenden Ströme, bis auf räumlich stark einge-
schränkte Grenzflächenkontakte, getrennt in den einzelnen Kristallen [15, 20]. Das 
beste Ergebnis wurde bislang von den Wissenschaftlern um C.-J. Kim (KAERI,   Dae-
jeon, Südkorea) erzielt. An einem einzelnen kleinen Testexemplar gelang es den 
Forschern, eine supraleitende Grenzflächenstruktur über weite Bereiche der Korn-
grenze zu erzeugen [23, 27].  
 M. Sawamura et al. [19] (NSC, Chiba, Japan) entwickelten in jüngerer Zeit mit 
der MUSLE- (multi-seeded seamless bulk) Technik eine neue Multi-Seeding-
Methode. Das Grundkonzept dieser Methode ist neben der Verwendung mehrerer 
Impfkristalle der schichtartige Aufbau der Ausgangspresskörper, bestehend aus zwei 
oder mehreren REBCO-Lagen (RE - engl. Rare Earth: Die Seltenerdmetalle umfas-
sen entsprechend der anorganischen Nomenklatur die Elemente Scandium, Yttrium 
sowie die Lanthanoide.) mit unterschiedlichen aufeinander abzustimmenden peritek-
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tischen Temperaturen. In dieser Weise gelang es der Gruppe, das Kristallwachstum 
zu kontrollieren, die Einlagerungen isolierender Phasen zwischen den Körnern zu un-
terdrücken und somit stromtragfähige Korngrenzenverbindungen zu erzeugen. Für 
die im IPHT geplante Chargenfertigung großvolumiger Massivsupraleiter scheidet die 
MUSLE-Technik hingegen aus. Der vorgeschlagene Fertigungsprozess ist ver-
gleichsweise kompliziert und wäre deutlich zeit- und kostenintensiver als das im IPHT 
angestrebte Herstellungsverfahren. Ferner birgt die neue Methode Nachteile bezüg-
lich der Ausbeute an nutzbarem Materialvolumen sowie der erzielbaren Mikrostruktur 
und folglich der anwendungsrelevanten Werkstoffparameter. 
 Als technologische Alternative zur Mehrfachbekeimung soll ferner anhand des 
Joining-Verfahrens [28-33] die Möglichkeit bestehen, Massivsupraleiter in großflächig 
stromtragfähiger Ausführung zu erzeugen. Der Grundgedanke des Joinings ist das 
Fügen von schmelztexturierten REBCO-Halbzeugen durch Löten. Ein entsprechen-
des Lot muss hierbei die Temperatur der peritektischen Zersetzung des REBCO-
Kristalls in der Fügezone hinreichend verringern und eine stromtragende Kopplung 
angrenzender Gitterbereiche ermöglichen. Zum Fügen von YBCO-Körpern eignen 
sich als Lotmaterialen Silber sowie supraleitende REBCO-Verbindungen mit Erbium, 
Thulium oder Ytterbium als Seltenerdelement. Während des Lötvorganges erfolgt, 
ausgehend von den partiell geschmolzenen YBCO-Kristallen, die epitaktische Ver-
wachsung der Fügeflächen. Ziel des Joinings ist die Generierung einer supraleiten-
den Verbindung zwischen magnetisch eindomänigen Formkörpern. Bei den Füge-
versuchen im IPHT [33] gelang es bislang nicht, eine stromtragfähige Verbindung 
zwischen YBCO-Kristallen verschiedener Proben zu erzeugen. Ein großes Problem 
stellen hierbei die nicht zu überbrückenden Orientierungsunterschiede der Subkorn-
strukturen im Fügebereich der Kristallindividuen dar. Im Fall eines quasi-
einkristallinen Supraleiters, der getrennt und wieder verlötet wurde, entsprach der er-
reichte Maximalwert der remanenten Induktion im Fügebereich von 180 mT (Mess-
temperatur: 77 K) nur etwa 25 % des Wertes vor Trennung der Probe. Diese Vorge-
hensweise ist technologisch nicht von Interesse, beschreibt aber den Stand der 
Technik zum Joining-Verfahren.  
 Im Rahmen eines BMBF-Verbundprojektes bestand ein Ziel der Arbeit in der Be-
reitstellung von quaderförmigen YBCO-Funktionselementen mit verbesserten Materi-
aleigenschaften zum Aufbau eines Supraleitermotors. Literaturrecherchen und Vor-
untersuchungen rückten das Multi-Seeding-Verfahren als aussichtsreiche Technolo-
gie zur Erfüllung der gestellten Aufgabe in den Mittelpunkt der vorliegenden Arbeit. 
2. Ziel der Arbeit  5 
   
2.   Ziel der Arbeit 
 
Um zukünftig die Materialanforderungen der Hersteller von Supraleiteranwendungen 
zu bedienen, bestand das Hauptanliegen der vorliegenden Arbeit in der Untersu-
chung und Weiterentwicklung von massiven YBCO-HTSL basierend auf der Ferti-
gung im Multi-Seeding-Verfahren. Der Fokus der Abhandlung liegt hierbei auf der Er-
zeugung von Supraleitermaterialien mit stromtragfähigen Korngrenzstrukturen. 
 Den wissenschaftlichen Veröffentlichungen zum Multi-Seeding ist zu entnehmen, 
dass der wechselseitige Abstand und die Orientierung der Impfkristalle maßgeblich 
die Supraleitfähigkeit der Korngrenzen beeinflussen. Der Keimabstand beeinflusst 
das Ausmaß isolierender Einlagerungen im Korngrenzenbereich [15-18, 25] und die 
Impfkristallorientierung bestimmt den Grad der Verschwenkung angrenzender Kristal-
le [24-26]. Bei Durchsicht der Literatur fällt jedoch auf, dass zum Teil auch unbe-
wusst die verschiedenen keimbedingten Einflussgrößen überlagernd untersucht wur-
den und somit keine eindeutige Aufklärung der Einflüsse auf die Eigenschaftsent-
wicklung der Supraleitermaterialien stattfand. Als Ursache ist zumeist das Fehlen 
adäquater Keimpräparate definierter Orientierung zu nennen. Überdies gestatten die 
unterschiedlichen Prozessbedingungen der einzelnen Hersteller nur einen einge-
schränkten Vergleich der Resultate und sind nicht vorbehaltlos auf die Materialent-
wicklung im IPHT übertragbar. Im Hinblick auf eine Zielsetzung der vorliegenden Ar-
beit – die Chargenfertigung mehrfach bekeimter YBCO-Supraleiter in großvolumiger 
Ausführung – ist eine systematische Aufklärung keimbedingter Einflüsse auf die Ma-
terialeigenschaften vor allem unter eigenen Fertigungsbedingungen von grundlegen-
der Bedeutung.  
 In Voruntersuchungen konnten die in der Literatur genannten Einflussgrößen als 
potentielle Parameter bestätigt werden, so dass als wesentlicher Aufgabenteil der 
Arbeit die Aufklärung zum Einfluss der Anordnung der Keimpräparate auf die Gefü-
ge- und Eigenschaftsentwicklung der Supraleiterwerkstoffe abgeleitet wurde. Fol-
gende Einflussgrößen wurden systematisch untersucht: 
 
      1.    der Abstand benachbarter Keimkristalle – der Keimabstand s1 bzw. s2; 
      2.    die Orientierung der Korngrenzen – Typ (100)/(100) und (110)/(110); 
      3.    die Verdrehung benachbarter Keime – der a/b-Ebenen Schnittwinkel θ und 
      4.    der Neigungswinkel benachbarter Keime – die c-Achsenverkippung ψ. 
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Die messtechnische Erfassung der Verteilung der magnetischen Flussdichte sowie 
die Polarisations- und Rasterelektronenmikroskopie dienten zur Aufklärung der Zu-
sammenhänge zwischen den untersuchten Parametern und den resultierenden mag-
netischen und strukturellen Eigenschaften der erzielten Supraleiter. Die gewonnenen 
Erkenntnisse sollen anschließend die Fertigung großvolumiger Supraleiterhalbzeuge und 
die Überführung der Materialsynthese in einen reproduzierbaren Chargenprozess ermögli-
chen. Hauptaugenmerk liegt hierbei auf einer effizienten Produktion von magnetisch 
eindomänigen Supraleitern der Ausgangsgröße (90 x 45 x 22) mm3. Basierend auf die 
Chargenfertigung ist das abschließende Ziel der Arbeit, die Bereitstellung von adäqua-
ten YBCO-Funktionselementen zum Bau eines Supraleitermotors. 
 
Mit der Aufklärung verschiedener Parameter der Keimanordnung wird nur ein be-
stimmter Teil möglicher Einflussgrößen auf die strukturellen und physikalischen Ei-
genschaften der Supraleiter behandelt. In früheren Studien am IPHT standen bereits 
Untersuchungen z. B. zum Einfluss der Ausgangspulver und Hilfsstoffe (chemische 
Zusammensetzung, Reinheit, Teilchengrößenverteilung, Morphologie) [34-36], der 
Presskörperherstellung [35], der Wärmebehandlung [34, 37] oder des Keimmaterials 
[35, 38] im Vordergrund. Die Optimierung der genannten Faktoren führte zu einem 
am IPHT etablierten Standardprozess. Zur Bearbeitung der gestellten Aufgaben war 
dieser Fertigungsprozess als feste Größe vorgegeben. 
 
Bei Übernahme der Arbeit wurde festgestellt, dass die bestehende Technologie zur 
Impfkristallgewinnung [38] die durch das Vorhaben der Mehrfachbekeimung gestie-
genen Ansprüche an Qualität und Quantität des Keimmaterials nicht mehr zu erfüllen 
vermochte. Die bis dato gefertigten SmBCO-Ausgangskörper wiesen stets eine 
grobkörnige Gefügestruktur auf [38], was die Schaffung adäquater Keimpräparate 
stark limitierte. Entscheidend beim Verfahren der Mehrfachbekeimung sind vor allem 
definierte Orientierungsbeziehungen zwischen den Impfkristallen. Daher sind Keim-
präparate mit quasi-einkristalliner Gefügebeschaffenheit sowie einer einheitlichen 
und praktikablen geometrischen Gestalt mit definierter Kristallorientierung erforderlich. 
 Vor dem Beginn der Untersuchungen zum Multi-Seeding stand somit als weiteres 
Ziel der Arbeit die Optimierung der Keimkristallherstellung. Die Materialentwicklung zielt 
hierbei auf eine reproduzierbare Züchtung quasi-einkristalliner SmBCO-Proben als Vor-
produkt zur effizienten Keimgewinnung ab. Im Zuge dessen fanden ebenfalls Unter-
suchungen zum Einfluss des Zersetzungsverhaltens der Keimkristalle und die Auswirkun-
gen auf keimbedingte Störungen des Supraleitergefüges statt. 
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3.   Grundlagen 
3.1.  Historischer Abriss zur Supraleitung 
 
Zu Beginn des 20. Jahrhunderts war zum elektrischen Leitungsmechanismus be-
kannt, dass es die negativ geladenen Elementarteilchen (Elektronen) sein müssen, 
die den Ladungstransport bewirken. Ferner war bekannt, dass der elektrische Wider-
stand von Metallen im Bereich der Zimmertemperatur linear mit fallender Temperatur 
abnimmt, im Gebiet tiefer Temperaturen jedoch die Widerstandsabnahme geringer 
wird. Nachdem es im Jahre 1908 gelungen war das Edelgas Helium unter Normal-
druck auf dessen Siedetemperatur von 4,2 K zu verflüssigen, stand zur Untersu-
chung des Widerstandverhaltens der Metalle ein neuer Temperaturbereich in der 
Nähe des absoluten Nullpunktes zur Verfügung. Im Jahre 1911 beobachtete 
H. Kamerlingh Onnes [39] bei Experimenten zur Temperaturabhängigkeit des elektri-
schen Widerstandes an Quecksilber, dass der Widerstand des Metalls in einem 
Temperaturintervall von nur einigen Hundertstel eines Grades wenig unterhalb von 
4,2 K sprunghaft auf einen unmessbar kleinen Wert absank. Mit dem außerordentli-
chen physikalischen Phänomen – dem plötzlichen Verschwinden des elektrischen 
Widerstandes unterhalb einer kritischen Temperatur, der so genannten Sprungtem-
peratur Tc – entdeckte Kamerlingh Onnes einen neuen Zustand der Materie, den er 
als supraleitenden Zustand bezeichnete. Im Jahr 1933 entdeckten W. Meißner und 
R. Ochsenfeld [40] das diamagnetische Verhalten der Supraleiter unterhalb der      
Übergangstemperatur. Das damit verbundene Phänomen der Abschirmung eines 
von außen angelegten Magnetfeldes wird als Meißner-Ochsenfeld-Effekt bezeichnet 
(siehe Kapitel 3.2.) [11]. 
 Inzwischen ist bei einer ganzen Reihe von chemischen Elementen des Perioden-
systems die Fähigkeit zur Supraleitung nachgewiesen worden. Manche Elemente 
weisen nur unter ganz bestimmten Bedingungen (z. B. hohem Druck oder in dünnen 
Schichten) oder nur in bestimmten Modifikationen supraleitende Eigenschaften auf. 
Als Elementsupraleiter mit der höchsten kritischen Temperatur von ca. 9 K (bei Nor-
maldruck) ist das Element Niob bekannt [11].  
 Im Jahre 1957 gelang es durch die Arbeiten von J. Bardeen, L. N. Cooper und 
J. R. Schrieffer [41] eine modellhafte Beschreibung zur Supraleitung in Metallen, die 
BCS-Theorie, zu entwickeln und somit grundlegend zum Verständnis der „klassi-
schen“ Supraleitung beizutragen (siehe Kapitel 3.2., Seite 9 f.) [11].  
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 Über einen langen Zeitraum war die Supraleitung als ausgesprochenes Tief-
temperaturphänomen bei etwa 30 reinen Metallen und einer Vielzahl von Legierun-
gen und intermetallischen Verbindungen mit Sprungtemperaturen meistens unter 
20 K bekannt. Die Abkühlung dieser Werkstoffe auf die Temperatur des Einsetzens 
der Supraleitung war nur mit teurem, verflüssigtem Helium möglich und bremste da-
her die Bestrebungen zur technischen Anwendung der supraleitenden Materialien. 
Dies änderte sich im Jahre 1986 mit der Entdeckung der Supraleitung in isolierenden 
Oxidkeramiken auf Basis von Kupferoxid durch J. G. Bednorz und K. A. Müller 
[42, 43]. Gegen jede bekannte Vorhersage der theoretischen Modelle stellten die 
Forscher supraleitende Kuprate des Ba-La-Cu-O Systems her, die schon oberhalb 
von 30 K einen sprunghaften Abfall des elektrischen Widerstandes zeigten. In der 
darauf einsetzenden „Euphorie“ der Suche nach neuen Supraleitern waren nach nur 
kurzer Zeit Verbindungen im Y-Ba-Cu-O System gefunden, die sich durch eine hohe 
kritische Temperatur von über 80 K auszeichneten [44, 45]. Somit war die Hürde der 
kostenaufwendigen Kühlung genommen, da zur Entwärmung der neuen so genann-
ten Hochtemperatursupraleiter (HTSL) der wesentlich preisgünstigere flüssige Stick-
stoff (Siedetemperatur 77 K) als Kühlmittel nutzbar wurde [11]. 
 Die meistuntersuchten HTSL-Materialien sind bis heute die oxidkeramische Ver-
bindung YBa2Cu3O7-δ und die Verbindungen des Systems Bi-Sr-Ca-Cu-O die Über-
gangstemperaturen von 90 K bis 110 K besitzen. Die bislang höchste Übergangs-
temperatur von 135 K unter Standarddruck wurde an HgBa2Ca2Cu3O8 registriert. Bei 
einem Druck von etwa 30 GPa steigt die kritische Temperatur dieser Verbindung auf 
164 K an. Die Mechanismen die zur Supraleitung in oxidkeramischen Materialien füh-
ren, wie beispielsweise die Cooper-Paarung, sind viel komplexer als das BCS-Modell 
beschreibt und bis heute noch nicht vollständig aufgeklärt [11].  
 Seit 1988 bildet ein Schwerpunkt der Arbeiten in der Abteilung Magnetik des 
IPHT die Erforschung und Entwicklung von oxidkeramischen HTSL der allgemeinen 
Summenformel REBa2Cu3O7-δ (RE: Seltenerdmetalle) für anspruchsvolle kryomagne-
tische Anwendungen [46]. Im Jahr 1997 wurde die Herstellung von Kompaktsupralei-
tern der Zusammensetzung YBa2Cu3O7-δ in eine reproduzierbare Chargenfertigung 
überführt und stellte bis 2007 eine der Hauptaufgaben der Arbeitsgruppe dar [1, 47]. 
Seit der Entdeckung supraleitender Eigenschaften an der Verbindung MgB2 
(Tc=39 K) [48] im Jahre 2001 beschäftigt man sich ebenso im IPHT mit der Synthese 
und Untersuchung dieses Werkstoffes [49]. 
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3.2.  Supraleitender Zustand 
 
Wie bereits geschildert fällt bei vielen Metallen, Legierungen, intermetallischen Ver-
bindungen sowie bei einer Vielzahl von Mischoxiden und einer Reihe organischer 
Verbindungen bei Unterschreiten der charakteristischen Sprungtemperatur der elekt-
rische Gleichstromwiderstand auf einen nicht messbar kleinen Wert ab. Diese physi-
kalische Erscheinung wird als Supraleitung bezeichnet. Beim Übergang vom normal-
leitenden in den supraleitenden Zustand erfolgt die Änderung des elektrischen Wi-
derstandes diskontinuierlich innerhalb eines nur kleinen Temperaturintervalls. Der 
Phasenübergang ist fernerhin mit einem sprunghaften Anstieg der spezifischen 
Wärme respektive einer Entropieabnahme des Festkörpers verbunden. Die Supralei-
tung ist somit als echter thermodynamischer Zustand einzuordnen [11, 50]. 
 
BCS-Theorie 
Zum grundlegenden Verständnis des supraleitenden Zustandes stelle man sich ge-
mäß der BCS-Theorie [41] vor, dass sich die freien Elektronen, ohne eine Streuung 
an den Wärmeschwingungen (Phononen) der Atomrümpfe oder an Gitterbaufehlern 
zu erleiden, ungehindert durch das Kristallgitter bewegen. In diesen Zustand gelan-
gen die Elektronen durch paarweise Wechselwirkung von zwei Ladungsträgern, die 
ein so genanntes Cooper-Paar bilden. Die Wechselwirkung zwischen den Elektronen 
eines Cooper-Paares findet aufgrund der gegenseitigen Coulombschen Abstoßung 
nur indirekt über die Phononen statt. Wird dem System, z. B. durch Anlegen einer  
elektrischen Spannung Energie zugeführt, die kleiner ist als die Bindungsenergie der 
Paarkorrelation, bleiben die Cooper-Paare erhalten und besitzen einen von Null ver-
schiedenen Gesamtimpuls. Alle Paare haben dabei die gleiche Energie und den glei-
chen Impuls und bewegen sich in Gesamtheit ohne Wechselwirkungen mit den Git-
terbausteinen widerstandsfrei durch den Kristall [11]. 
 Die für jede supraleitende Phase charakteristische Ginzburg-Landau-Kohärenz-
länge ξGL gibt an, in welchem Abstand die Wechselbeziehung zwischen den gekop-
pelten Ladungsträgern wirksam ist. Hochtemperatursupraleiter sind durch extrem 
kurze Kohärenzlängen gekennzeichnet. In den Schichtebenen weisen HTSL Kohä-
renzlängen von etwa 1 nm bis 4 nm und senkrecht zur Schichtstruktur weniger als 
1 nm auf [11, 51]. Um beim Übergang in den normalleitenden Zustand die Elektro-
nenpaare zu trennen, ist eine Energie erforderlich, die gleich oder größer als die Bin-
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dungsenergie der Paarkorrelation ist. Die notwendige Anregungsenergie kann ent-
weder durch ein hinreichend großes Magnetfeld, durch Erhöhung der Stromdichte 
oder durch Temperaturerhöhung aufgebracht werden [50, 51]. 
 Die BCS-Theorie beschreibt streng genommen nur das Phänomen der Tieftem-
peratursupraleitung (TTSL). Bei Hochtemperatursupraleitern liegen unterhalb der 
Sprungtemperatur ebenfalls Cooper-Paare vor. Die Paarbildung erfolgt jedoch ab-
weichend von der BCS-Theorie und ist nach wie vor ungeklärt [11, 50, 51]. 
 
Supraleiter im äußeren Magnetfeld und bei Strombelastung 
Abhängig vom Verhalten des supraleitenden Materials gegenüber einem externen 
Magnetfeld unterscheidet man Supraleiter der 1., 2. und 3. Art [50]. 
 
Bei Supraleitern 1. Art wird im supraleitenden Zustand der magnetische Fluss eines 
externen Magnetfeldes bis auf eine dünne Oberflächenschicht vollständig aus dem 
Inneren des Leiters verdrängt (Meißner-Ochsenfeld-Effekt). In der durchfluteten 
Randschicht nimmt das Magnetfeld von der Materialoberfläche ins Innere exponen-
tiell ab. Die charakterisierende Größe wird als Londonsche Eindringtiefe λL bezeich-
net und entspricht der Länge, in der die magnetische Flussdichte auf den e-ten Teil 
des Oberflächenwertes abgefallen ist [11]. 
 Eine quantitative Klassifizierung der Supraleiter erfolgt anhand des dimensions-
losen Ginzburg-Landau-Parameters κ. Dieser berechnet sich mit κ=λL/ξGL aus dem 
Quotient der Eindringtiefe λL und Kohärenzlänge ξGL. Materialen mit κ<1/ 2  verhal-
ten sich wie Supraleiter 1. Art, wohingegen Supraleiter mit κ>1/ 2  der 2. bzw. 3. Art 
zugeordnet werden [11, 50]. 
 Die Magnetisierungskurve (Volllinie) in Abb. 3.1 (a). verdeutlicht das Verhalten 
eines Supraleiters 1. Art in einem externen Magnetfeld. Beim Aufmagnetisieren des 
Supraleiters fließen bis zur kritischen magnetischen Feldstärke Hk in der Oberflä-
chenschicht supraleitende Abschirmströme, die im Inneren des Leiters ein entmag-
netisierendes Feld erzeugen. Das Supraleiterfeld ist dem äußeren Magnetfeld be-
tragsgleich entgegengerichtet. In der Abbildung ist daher die Magnetisierung M des 
Supraleiters mit negativen Vorzeichen aufgetragen. Äußeres und inneres Magnetfeld 
kompensieren sich gegenseitig – im Supraleiter entsteht folglich ein feldfreier Raum. 
Unterhalb Hk verhält sich daher ein Supraleiter 1. Art wie ein idealer Diamagnet mit 
einer relativen Permeabilität von Null. Der Supraleiter befindet sich in der so genann-
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ten Meißner-Phase. Mit Erreichen der kritischen Magnetfeldstärke bricht die Ab-
schirmwirkung der äußeren Randschicht plötzlich zusammen, so dass nunmehr das 
Außenfeld ungehindert in den gesamten Leiterquerschnitt eindringt. Infolgedessen 
kommt die Supraleitung zum Erliegen [50].  
 Für die technische Anwendung der Supraleiter ist eine hohe Strombelastbarkeit 
der Materialien von entscheidender Bedeutung. Die Fähigkeit, hohe Ströme wider-
standsfrei zu transportieren, wird durch die werkstoffspezifische Größe der kritischen 
Stromdichte jc beschränkt. Beim Überschreiten des kritischen Stromwertes brechen 
die Cooper-Paare auf und der Supraleiter geht in den normalleitenden Zustand über. 
Supraleiter 1. Art sind ausnahmslos reine Metalle und für Hochstromanwendungen 
technologisch unbedeutend, da Supraströme lediglich in der dünnen Randschicht der 
Meißner-Phase transportiert werden [11, 51].  
 
Ein Supraleiter 2. Art ist dadurch gekennzeichnet, dass ein ansteigendes externes 
Magnetfeld nicht vollständig bis zum Kollabieren der Supraleitung verdrängt wird, 
sondern sukzessive in die supraleitende Struktur eindringen kann [51].  
 Gemäß der Magnetisierungskurve (Strichlinie) in Abb. 3.1 (a). verhalten sich 
Supraleiter 2. Art nur bis zu einer unteren kritischen Magnetfeldstärke Hk1 ideal dia-
magnetisch (Meißner-Phase). Im Feldstärkebereich Hk1<H<Hk2 dringt der magneti-
sche Fluss in Form von dünnen Flussschläuchen reversibel in den Leiter ein. Bis 
zum Erreichen einer oberen kritischen Feldstärke Hk2 verliert das Material kontinuier-
lich seine supraleitenden Eigenschaften. Der Übergang in den normalleitenden Zu-
stand erfolgt bei einer wesentlich höheren kritischen Feldstärke als bei Supraleitern 
1. Art [11, 50].  
(a) (b) 
Abb 3.1.: (a) Magnetisierungskurven von Supraleitern 1. Art (Volllinie) sowie 2. und 3. Art (Strichlinie) 
[50]. (b) Phasendiagramm eines Supraleiters 2. Art und 3. Art [50].  
 
-M 
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Im Bereich zwischen den kritischen Feldstärken Hk1 und Hk2 befindet sich der Supra-
leiter in einem Mischzustand, in dem Normalleitung und Supraleitung nebeneinander 
existieren (Shubnikov-Phase). In diesem Zustand sind die magnetischen Fluss-
schläuche in hexagonaler Anordnung, dem so genannten Flussschlauchgitter, über 
den Querschnitt des Leiters verteilt (Abb. 3.2.). Mit wachsender Stärke des Außen-
feldes nimmt die Zahl an Flussschläuchen zu, so dass allmählich die normalleitenden 
Gebiete die Supraleitermatrix einnehmen, bis bei Hk2 die Supraleitung gänzlich ver-
schwunden ist [50, 51]. Das Zustandsdiagramm in Abb. 3.1 (b). zeigt schematisch 
die in Abhängigkeit der Magnetfeldstärke H und Temperatur T auftretenden Phasen 
eines Supraleiters 2. Art [50]. 
 Schon beliebig kleine Belastungsströme führen zur Verschiebung der relativ 
leicht beweglichen Flussschläuche senkrecht zu ihrer eigenen Achse. Dabei wird 
aufgrund bestimmter Verlustmechanismen die elektrische Energie des Transport-
stromes in Wärme umgewandelt. Am Supraleiter fällt eine elektrische Spannung ab, 
die bei einem bestimmten Strom ein Maß für den ohmschen Widerstand des Leiters 
darstellt. In einem idealen Supraleiter 2. Art gibt es keinen Mechanismus der der 
Flussschlauchbewegung entgegenwirkt, so dass im Mischzustand der kritische 
Strom gleich Null ist. Damit scheiden derartige Supraleiter für technische Anwendun-
gen aus [11, 50].  
 
Von großer technischer Bedeutung sind Supraleiter 3. Art, auch als harte Supraleiter 
bezeichnet, da bei ihnen das Wandern der Flussschläuche bei Strombelastung un-
terbunden ist. Bei diesem Supraleitertyp sind im Mischzustand die Flussschläuche an 
bestimmten Haftstellen (so genannte Pinning-Zentren) wirkungsvoll verankert, man 
Abb. 3.2.: Schematische Darstellung des Flussschlauchgitters im Mischzustand (Shubnikov-Phase) 
eines Supraleiters 2. Art und 3. Art [11]. 
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spricht hierbei von Pinning (Abb. 3.3.). Die Pinning-Eigenschaften bestimmen we-
sentlich die technische Nutzbarkeit eines Supraleiters, so dass bis in die Gegenwart 
reichend, national wie international große wissenschaftliche Anstrengungen unter-
nommen werden, um die Mechanismen der Flussverankerung zu verstehen, zu nut-
zen und zu verstärken [50, 52, 53]. 
 Im Mischzustand wird beim Eindringen des magnetischen Flusses in den Supra-
leiter ein Energiegewinn verzeichnet, der ausreicht, um Flussschläuche im Material 
zu erzeugen. Die Flussschläuche sind bestrebt, energetisch günstige Plätze (Poten-
zialmulden) einzunehmen. Als Potenzialmulden, die den erwähnten Haftstellen ent-
sprechen, sind insbesondere normalleitende Einschlüsse in der Supraleitermatrix 
wirksam. An je mehr Stellen ein Flussschlauch haftet, desto größer ist die aufzubrin-
gende Energie, um den Flussschlauch aus seiner Lage zu bewegen [11]. Übersteigt 
bei gegebenen äußerem Magnetfeld und Temperatur der Suprastrom den kritischen 
Wert, werden die Flussschläuche aus den Verankerungen gerissen. Die ungebunde-
nen Flussschläuche führen dissipative Bewegungen aus, wodurch im Material ein  
elektrischer Widerstand entsteht [11].  
 Flussschläuche haben im Kerngebiet einen Durchmesser von der Größenord-
nung der Kohärenzlänge. Für die Haftwirkung der Pinning-Zentren ist deren Ausdeh-
nung entscheidend, die wenigstens den Durchmesser der Flussschläuche einneh-
men sollte [51]. 
 Neben den normalleitenden Einschlüssen kann prinzipiell jede Gefügeinhomoge-
nität im Werkstoff als Haftstelle wirken [11]. Bei den im IPHT gefertigten Kupratsupra-
leitern der allgemeinen Zusammensetzung REBa2Cu3O7-δ fungieren vor allem Oxid-
Abb. 3.3.: Anordnung der Flussschläuche in einem Supraleiter 3. Art. Die schraffierten Bereiche sind 
normalleitende Haftstellen (Pinning-Zentren) [11].  
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Einlagerungen (RE2BaCuO5-Partikel) aber auch Gitterstörungen wie Grenzflächen 
(Korngrenzen, Zwillingsgrenzen), linienförmige Defekte (Versetzungslinien) oder An-
häufungen von punktartigen Defekten (Leerstellencluster) als Haftzentren [34]. In den 
schmelztexturierten Hochtemperatursupraleitern des IPHT werden bei einer Tempe-
ratur von 77 K in Abhängigkeit der Stärke und Einstrahlungsrichtung eines externen 
Magnetfeldes mit etwa 2 · 104 A/cm2 bis 9 · 104 A/cm2 beachtliche Werte der kriti-
schen Stromdichte erzielt [37].  
 Durch gezieltes Einbringen von Fremdatomen (z. B. Zn, Li) [54-56] sowie durch 
Bestrahlung mit hochenergetischen Teilchen [57-59] gelingt es, die Anzahl der Haft-
zentren und somit die Stromtragfähigkeit der Supraleitermaterialien zu steigern. Über 
die Optimierung der Ausgangspulver, der chemischen Zusammensetzung und der 
Fertigungsbedingungen ist es möglich, die Mikrostruktur hinsichtlich höherer kriti-
scher Stromdichten zu verbessern [60-63]. 
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3.3.  Hochtemperatursupraleiter im technischen Einsatz 
 
Die technische Anwendung von Hochtemperatursupraleitern erfordert neben wirt-
schaftlichen und robusten Herstellungstechnologien vor allem hinreichende Material-
eigenschaften der supraleitenden Funktionselemente. Die Forderungen an die Sup-
raleitermaterialien sind hierbei abhängig vom jeweiligen Anwendungsfall. Die kriti-
schen Werkstoffparameter Sprungtemperatur, Magnetfeldstärke und Stromdichte 
sowie vorteilhafte mechanische Eigenschaften stellen die wichtigsten Kriterien dar. 
Letztere ergeben sich aus dem Erfordernis, hergestellte Rohlinge in mechanischen 
Bearbeitungsschritten in endfertige Funktionselemente zu überführen. Massive 
Formkörper sollten daher bei der Endformgebung durch spanende Trennverfahren 
eine entsprechende Zähigkeit aufweisen.  
 Hochtemperatursupraleiter gehen bei vergleichsweise hohen Temperaturen in 
den Zustand der Supraleitung über (siehe Kapitel 3.1., Seite 8). Für HTSL-Werkstoffe 
eignen sich daher als Kältemedien kostengünstiger flüssiger Stickstoff oder flüssiges 
Neon mit Siedetemperaturen von 77 K bzw. 27 K. Herkömmliche Tieftemperatursup-
raleiter benötigen eine technisch aufwendige Kühlung mit teurem flüssigen Helium. 
Die Supraleitung kommt umso schneller durch hohe Ströme und große Magnetfelder 
zum Erliegen, je näher die Betriebstemperatur an der Übergangstemperatur liegt. Mit 
der Entdeckung der wirtschaftlicheren HTSL eröffneten sich eine Vielzahl von An-
wendungsmöglichkeiten, von denen die vielversprechenden in Abb. 3.4. aufgezählt 
sind [64, 65].  
 Mit dem Verfahren der Schmelztexturierung – der gerichteten Erstarrung einer 
peritektischen Schmelze – ist es gelungen, oxidkeramische Kupratsupraleiter der 
chemischen Zusammensetzung YBa2Cu3O7-δ (YBCO) zu synthetisieren, die räumlich 
begrenzt mit hoher Stromtragfähigkeit und folglich mit besonderen magnetischen Ei-
genschaften ausgestattet sind [12].  
 Die für kryotechnische Anwendungen attraktivsten Eigenschaften massiver 
YBCO-HTSL beruhen auf der Wechselwirkung der Materialien mit einem von außen 
einwirkenden Magnetfeld. Supraleiter können ein externes magnetisches Feld ab-
schirmen (Meißner-Phase) oder in den Formkörper eingedrungenen magnetischen 
Fluss effektiv verankern (Shubnikov-Phase) [11]. Durch die Fixierung des Magnet-
flusses ist es möglich, magnetische Felder solange „permanent“ zu speichern, wie 
die Übergangstemperatur  nicht  überschritten  wird.  Bei  einer Temperatur  von 29 K 




Abb. 3.4.: Potentielle Anwendungsbereiche der Hochtemperatursupraleitung [64].  
 
gelingt es mit YBCO-Supraleitern, remanente Magnetisierungen von ca. 17 T zu er-
reichen, was die Remanenz der stärksten Dauermagneten um den Faktor 10 über-
trifft [66].  
 Kühlt man einen harten Supraleiter im definierten Abstand über einen inhomoge-
nen Dauermagneten unter Tc ab, so werden bei jeder relativen Veränderung der La-
ge und somit der Magnetfeldstärke im Supraleiter Abschirmströme induziert. Diese 
wirken nach der Lenzschen Regel der Magnetfeldänderung entgegen und stellen   
über eine Rückstellkraft die Ausgangslage wieder her. Somit ist ein selbststabilisie-
rendes Schweben (Levitation) eines Supraleiters über einem Dauermagneten oder in 
invertierter Anordnung ohne äußere Regelung möglich. Ist das Magnetfeld des Dau-
ermagneten rotationssymmetrisch gepolt, so ist über die Kopplung an einen Supralei-
ter eine reibungsfreie Lagerung rotierender Teile mit hoher axialer und radialer Stei-
figkeit realisierbar. Ist hingegen das Magnetfeld in einer Richtung homogen, so lässt 
sich der Supraleiter entlang dieser Richtung nahezu verlustfrei bewegen [11]. 
 Auf den genannten Eigenschaften beruht die Nutzung der Materialien für Levita-
tionsanwendungen (Magnetlager, Förderanlagen, Schwebezüge), supraleitende 
Permanentmagnete (Separatoren) und Abschirmelemente (Motoren, Generatoren). 
Die Anstrengungen der Abteilung Magnetik des IPHT und deren Partner sind seit 
nunmehr fast zwei Dekaden darauf gerichtet, durch anwendungsbezogene Material-
forschung, Supraleiteranwendungen auf Basis von YBCO-Kompaktmaterialien zu 
verwirklichen und zu verbessern.  
 Seit geraumer Zeit wird beispielsweise im Rahmen des „DYNASTORE“-Projektes 
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wheels werden konzipiert, um entweder eine kontinuierliche Energieversorgung zu 
garantieren und Spitzenlasten während des Tages abzudecken, oder im Störungsfall 
eine unterbrechungsfreie Stromversorgung zu gewährleisten. Mit dem geplanten 
Flywheel-Modell soll aus einer rotierenden, reibungsfrei gelagerten Schwungmasse 
(450 kg, 10.000 1/min) über einen Generator eine Leistung von 2 MW bei einer ge-
speicherten Energiemenge von 10 kWh in kürzester Zeit bereitgestellt werden 
(Abb. 3.5.). Das supraleitende Magnetlager besteht vornehmlich aus einem Verbund 
von NdFeB-Dauermagneten mit Eisenlamellen und 196 kältetechnisch eingebunde-
nen quasi-einkristalline YBCO-Massivsupraleitern [67, 68].  
 Im radialen Lageraufbau bilden paarweise jeweils 2 mal 49 Supraleiter einen 
zweistufigen zylindrischen Stator. Um die Statorsupraleiter rotiert im definierten Ab-
stand eine entsprechend zweistufige zylindrische Dauermagnetanordnung, die das 
Schwungrad trägt. Jede aufmagnetisierte Supraleiterprobe (ca. 1 T) bildet im Stator 
ihre eigene kegelförmige magnetische Struktur (magnetische Domäne) aus. Betrach-
tet man die Magnetfeldverteilung eines Supraleiterkreises als Gesamtheit, so er-
scheint die gespeicherte magnetische Flussdichte ähnlich einer Sinusform mit 
gleichgerichteten Halbwellen. Infolge der Rotation der Dauermagneten in dem „pul-
sierenden“ Magnetfeld werden im Rotor Wirbelströme generiert, die als so genannte 
Wirbelstromreibung die Drehbewegung dämpft und im Lager zur Erhöhung der Rota-
tionsverluste führt [69].  
 Abhilfe schaffen könnten großflächige mehrkristalline Supraleitermaterialien mit 
einer perfekten strukturellen Ausrichtung (Textur) der Körner in den für den Strom-
fluss günstigen a/b-Ebenen. Durch die Verwendung von mehreren Ausgangskeimen 
mit definierter Kristallorientierung sollten die simultan gewachsenen Monolithe über 
kohärente, für elektrische Ladungsträger durchgängige, Korngrenzen miteinander 








Stator  Rotor  
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verbunden sein. Im Idealfall könnte der Supraleiterstator aus Einzelgebilden multi-
monolithisch erstarrter Supraleiterringe bestehen. Sind alle Korngrenzen hinreichend 
stromtransportfähig, ist eine deutliche Reduzierung der Inhomogenität der Magnet-
feldverteilung des Stators denkbar. Die Energieverluste durch Wirbelstromdämpfung 
ließen sich dadurch wesentlich einschränken.  
 Als weiteres Anwendungsbeispiel ist in Abb. 3.6 (a). ein HTSL-Reluktanzmotor 
(Betriebstemperatur 77 K) der Oswald Elektromotoren GmbH Miltenberg dargestellt. 
Abb. 3.6 (b). zeigt die in den Rotor der Maschinen integrierten schmelztexturierten 
YBCO-Funktionselemente (68 Stück) der Abmessung (35 x 35 x 10) mm3. Der HTSL-
Motor gibt bei einer Drehzahl von 3.000 1/min eine Leistung von 200 kW an der Wel-
le ab und realisiert ein 5fach höheres Anzugsmoment als herkömmliche hochdyna-
mische Asynchronmotoren. Des Weiteren zeichnet sich der Motor durch eine 3 bis 
5fach reduzierte Baugröße sowie eine geringere Masse als konventionelle vergleich-
bare Maschinen aus [67].  
 Im Bereich des Motoren- und Generatorbaus besteht nach wie vor die Forderung 
der Industrie nach einer weiterführenden produktorientierten Materialentwicklung, da 
die erreichbaren Maschinenparameter wesentlich durch die Eigenschaften der HTSL-
Elemente bestimmt werden [70]. Analog zum supraleitenden Magnetlager, führen 
Asymmetrien des Magnetfeldes der Supraleiter zu Wirbelstromverlusten und schmä-
lern somit die Leistungsabgabe der elektrischen Maschine. Ferner erzeugen Wirbel-
ströme in der Maschine aufgrund ihrer Wärmewirkung Joulsche Wärme, die den für 
die Supraleiter notwendigen Kühlaufwand steigert [71, 72]. Durch anwendungskon-
forme Geometrien der Funktionselemente mit optimiertem diamagnetischen Verhal-
ten ist es möglich, die Wirkverluste in supraleitenden elektrischen Maschinen zu re- 
(b) 
    10 cm 
(a) 
Abb. 3.6.: (a) HTSL-Reluktanzmotor mit einer Nennleistung von 200 kW bei 3.000 1/min (Oswald    
Elektromotoren GmbH Miltenberg). (b) YBCO-Funktionselemente des Reluktanzmotors in (a) [67].  
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duzieren und folglich den Wirkungsgrad zu erhöhen [70]. Die Entwicklung von Supra-
leitermaterialien richtet sich hierbei auf die Schaffung von großflächig stromtragfähi-
gen Massivkörpern mit möglichst homogener Magnetisierbarkeit und effektiver Stör-
feldabschirmung, z. B. anhand der Multi-Seeding-Technik oder dem Joining-
Verfahren (siehe Kapitel 1.). 
 Die außerordentliche Eigenschaft supraleitender Drähte und Bänder, bei gerin-
gen Verlusten deutlich höhere Ströme als herkömmliche Kupferleitungen zu transpor-
tieren, findet ihre bedeutendste Anwendung in supraleitenden Magnetspulen 
(Magnetresonanztomographen, Motoren, Separatoren) oder als Komponenten der 
Energieversorgung (Kabel, Transformatoren, Strombegrenzer, Generatoren, Ener-
giespeicher). Ein Umstieg von den bisher verwendeten Niob-Titan- bzw. Niob-Zinn-
TTSL auf HTSL-Materialien würde bei allen Anwendungen zur deutlichen Senkung 
der Betriebskosten führen [11, 73]. Ausreichend stromtragfähige Drähte und Bandlei-
ter für den technischen Einsatz bei 77 K sind in erforderlicher Qualität und Quantität 
jedoch noch nicht vorhanden. Massive Hochtemperatursupraleiter haben seit der 
Verfügbarkeit stromstarker Materialien bewiesen, dass sie als echte Alternative zu 
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3.4.  Materialsystem und Kristallstruktur der RE123-Verbindung 
 
Die Kristallstruktur der oxidischen Hochtemperatursupraleiter der allgemeinen Sum-
menformel REBa2Cu3O7-δ leitet sich aus der kubisch symmetrischen Perowskit-
Struktur des Minerals Calziumtitanat (CaTiO3) ab. In diesem Strukturtyp mit der all-
gemeinen Formeleinheit ABO3 nimmt das A-Atom die Raummittenposition ein und 
die B-Atome sind oktaedrisch von O-Atomen umgeben [74]. 
 Die Einheitszelle des REBa2Cu3O7-δ-Typs setzt sich in kristallographischer         
c-Richtung aus drei vernetzten Perowskitzellen zusammen, wobei die zwei äußeren 
A-Positionen durch Barium belegt sind und der A-Platz des inneren Würfels durch ein 
Seltenerdion (RE, siehe Seite 3), z. B. Yttrium oder Samarium, besetzt wird. In 
Abb. 3.7. ist die Einheitszelle des allgemeinen REBa2Cu3O7-δ-Typs dargestellt. Nach 
der Stöchiometrie der Elemente wird diese chemische Verbindung auch verkürzt mit 
RE123 (z. B. Y123, Sm123) oder nach den Anfangsbuchstaben der Elemente mit 
REBCO (z. B. YBCO, SmBCO) bezeichnet [74].  
 Das δ in der Summenformel kennzeichnet das Sauerstoffdefizit in der Kristall-
struktur, das die Eigenschaften des Materials stark beeinflusst. Neben dem variablen 
Sauerstoffdefizit fehlen der Einheitszelle permanent zwei weitere Sauerstoffatome 
pro Formeleinheit, so dass die ideale Perowskit-Struktur der Zusammensetzung   
Abb. 3.7.: Elementarzelle und Vernetzung der Cu- und O-Atome der allgemeinen REBa2Cu3O7-δ-
Verbindungen [74].  
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REBa2Cu3O9 nicht erreicht wird [75]. Daher sind in der Kristallstruktur die Kupferio-
nen nicht oktaedrisch von Sauerstoffionen umgeben, sondern bilden mit dem ver-
bliebenen Sauerstoff {Cu}O4-Quadrate und {Cu}O5-Pyramiden. Die Pyramiden sind 
über ihre Grundfläche, den quadratischen CuO2-Ebenen, in kristallographischer        
a- und b-Richtung vernetzt (Abb. 3.8.). In c-Richtung ist zwischen den eng benach-
barten CuO2-Ebenen das Seltenerdmetall lokalisiert. Oberhalb und unterhalb der 
CuO2-Ebenen sind nacheinander eine BaO-Schicht und eine Schicht aus CuO      
(Basalebene) symmetrisch angeordnet [74].  
 Die für die Hochtemperatursupraleitung entscheidenden Strukturelemente sind 
die CuO2-Ebenen – sie tragen den Suprastrom (Abb. 3.8.). Die isolierenden BaO- 
und CuO-Schichten regulieren den Elektronenhaushalt, indem sie den CuO2-Ebenen 
Ladungsträger zur Verfügung stellen. Für Supraleiter des Typs REBCO stellen De-
fektelektronen, so genannte Löcher, Ladungsträger mit positiver Elementarladung 
dar, die sich zu Cooper-Paaren zusammenschließen. Zur Löcherentstehung werden 
Elektronen zur Ionisierung des Sauerstoffs ins Ladungsreservoir gezogen, was einer 
Löcherdotierung der CuO2-Ebenen gleichkommt [51]. Zur Absättigung freier Sauer-
stoffbindungen tritt das Kupfer teilweise in gemischten Valenzen, d. h., im zweiwerti-
gen und dreiwertigen Zustand auf [50]. Hierbei ist der Sauerstoffgehalt der Probe von 
großem Einfluss. Dieser entscheidet, ob Supraleitung eintritt und die Höhe der kriti-
schen Temperatur [11]. 
Abb. 3.8.: Schichtartige Kristallstruktur mehrerer vernetzter YBa2Cu3O7-δ-Elementarzellen mit Kenn-
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In der Basalebene längs der a-Achse fehlt der Sauerstoff zwischen den Kupferionen. 
Die Belegung der Sauerstoffplätze entlang der kristallographischen b-Richtung ist va-
riabel und wird durch eine separate Wärmebehandlung (Sauerstoffbeladung) der Ma-
terialien in strömenden Sauerstoff eingestellt [11, 37].  
 Bei einem Sauerstoffdefizit von δ=1 (YBa2Cu3O6) befindet sich kein Sauerstoff in 
der Basalebene. In dieser Phase ist das Material ein antiferromagnetischer Isolator 
und liegt in tetragonaler (t) Kristallstruktur (a=b≠c, α=β=γ=90°) vor [11].  
 Mit der Wärmebehandlung eindiffundierende Sauerstoffatome bauen in b-Rich-
tung der Basalebene allmählich Kupfer-Sauerstoff-Ketten der Abfolge Cu-O-Cu-O... 
auf (Abb. 3.8.). Jedes zusätzliche Sauerstoffatom bindet ionisiert zwei Elektronen, 
die zum Teil aus den CuO2-Ebenen stammen. Mit wachsender Löcherkonzentration 
nimmt der Antiferromagnetismus ab, so dass bei einem Sauerstoffdefizit von δ≈0,55 
das Material supraleitend wird. Mit zunehmendem Sauerstoffgehalt wandelt sich die 
Elementarzelle, unter Wirkung hoher mechanischer Spannungen, in den orthorhom-
bischen (o) Raumgittertyp (a≠b≠c, α=β=γ=90°) um. Dabei Schwinden die Gitterkon-
stanten von Y123 und Sm123 auf der a- und c-Achse um rund 1 %, wohingegen der 
Gitterparameter b um etwa 1 % zunimmt [11, 38].  
 Bei δ=0,5 (YBa2Cu3O6,5) wechseln sich vollbesetzte und leere Kupfer-Sauerstoff-
Ketten längs der a-Achse ab [76]. Die Übergangstemperatur steigt allerdings erst ab 
δ≤0,25 von ca. 60 K auf einen Maximalwert von etwa 92 K (δ≤0,04) an. Bei δ=0 sind 
alle Kupfer-Sauerstoff-Ketten vollständig ausgebildet [11]. 
 Die Schichtstruktur der REBCO-Werkstoffe bewirkt eine starke Anisotropie der 
physikalischen Eigenschaften. So ist die Kohärenzlänge ξGL bei YBCO-HTSL parallel 
zu den CuO2-Ebenen mit 1,6 nm deutlich größer als senkrecht zu den Schichten mit 
0,3 nm. Supraströme fließen daher bevorzugt parallel zur Basisebene der Elemen-
tarzelle. Fernerhin ist die kritische Stromdichte entlang der a/b-Ebenen um ein Viel-
faches höher als senkrecht zu diesen. Somit ist bei der Supraleiterherstellung die 
Ausbildung eines Gefüges mit nahezu einheitlicher Kristallorientierung entscheidend. 
Insbesondere bei der Schmelztexturierung mit Mehrfachbekeimung wird angestrebt, 
die Körner derart auszurichten, dass die stromtragfähigen CuO2-Ebenen möglichst 
wenig desorientiert in die gleiche Richtung zeigen. Um hohe Supraströme im mehr-
kristallinen Material zu erzielen, muss neben dem hohen Texturgrad auch ein leitfä-
higer Kontakt zwischen den Körner bestehen. Das setzt eine homogene Struktur der 
Korngrenzen sowie deren geringe Dicke voraus [11, 50]. 
3. Grundlagen – 3.5. Schmelztexturierung  23 
  
 
3.5.  Schmelztexturierung 
 
Bis zur Einführung des Verfahrens der Schmelztexturierung wurden oxidische HTSL 
vorrangig nach Sintertechnologien hergestellt. Die erzielten polykristallinen Sinter-
körper konnten zwar unterschiedlichste geometrische Formen und Größen anneh-
men – durch die regellose Orientierungsverteilung der Körner war jedoch der prakti-
sche Einsatz dieser Materialen stark eingeschränkt. Ein großes Hemmnis stellten 
hierbei die von Natur aus schwach elektrisch koppelnden Großwinkelkorngrenzen 
dar. Die Körner übergreifenden Ströme waren stark limitiert, so dass in den Sinter-
werkstoffen nur geringe Stromdichtewerte erzielt wurden [7].  
 Aufgrund der ausgeprägten Anisotropie der Kristallstruktur und der physikali-
schen Eigenschaften ist für die technische Anwendbarkeit der Supraleiter die Ausbil-
dung einer strengen kristallographischen Textur im Werkstoffgefüge von wesentlicher 
Bedeutung [77]. Mit der Einführung der Schmelztexturierung (engl. Melt-Textured-
Growth, MTG) [6, 7, 52] gelang es erstmals, nahezu einheitlich orientierte grobkörni-
ge Gefüge, mit Kristallitgrößen von mehreren Kubikzentimetern zu erzeugen. Anhand 
weiterer Modifikationen des Herstellungsverfahrens wurden strombestimmende Ei-
genschaften durch einerseits Schaffung wirksamer Haftzentren und andererseits 
Vermeidung strombegrenzender Korngrenzen vorteilhaft beeinflusst [77].  
 Als essentielle Verfahrensinnovation ist hierbei der Einsatz von Fremdkeimen zu 
nennen [3]. Unter bestimmten Bedingungen gelingt es die Erstarrung mit Fremdbe-
keimung so zu lenken, dass der entstehende Kristallkörper aus nur einem Korn mit 
vorherbestimmter kristallographischer Orientierung besteht. Derart einkristalline Pro-
ben zeigen eine für RE123-Massivmaterialien typische Subkornstruktur, in der die 
einzelnen nur wenig gegeneinander desorientierten Subkörner durch stromtragende 
Kleinwinkelkorngrenzen getrennt sind. Diese Supraleiter zeichnen sich durch hohe 
Transportstromstärken sowie der Fähigkeit aus, dauerhaft hohe magnetische Fluss-
dichtewerte zu speichern [77].  
 Bei gleichzeitigem Einsatz mehrerer Keimkristalle (Multi-Seeding) sind in den 
mehrkörnigen Materialien ein hoher Texturgrad mit elektrisch leitfähigen Korngrenz-
strukturen notwendige Bedingungen zum Erhalt hoher Suprastromdichten und Mag-
netisierungswerten.
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3.5.1. Chemischer Hintergrund 
 
Bei den in der Arbeit dargestellten Reaktionsgleichungen handelt es sich zumeist um 
vereinfachte chemische Formeln ohne Anspruch auf stöchiometrische Exaktheit ins-
besondere der Sauerstoffatome. Die Wiedergabe der Stoffumwandlungen entspricht 
dabei der in der Fachwelt akzeptierten typischen Darstellungsweise.  
 Die Grundlage der Schmelztexturierung von oxidkeramischen Verbindungen der 
allgemeinen Summenformel REBa2Cu3O7-δ ist eine umkehrbare peritektische Reakti-
on gemäß Gleichung (1) [77]. 
 
2 REBa2Cu3O7-δ (s)                 RE2BaCuO5 (s)  +  Ba3Cu5Oy (l)  +  z O2 (g) ↑ (1) 
 
Aus einem polykristallinen Ausgangskörper entsteht infolge einer keimkontrollierten 
Rekristallisation (Single-Seeding oder Multi-Seeding) ein quasi-einkristalliner oder 
mehrkörniger Formkörper mit vorgegebener Kristallorientierung [5, 8]. Bei der peritek-
tischen Reaktion befinden sich eine Ba- und Cu-reiche flüssige Phase (zusammen-
gesetzt mit etwa 3BaCuO2+2CuO) mit festen RE211-Ausscheidungen im thermody-
namischen Gleichgewicht mit der RE123-Hauptkristallphase. Der beim Schmelzen 
der RE123-Phase gebildete Sauerstoff wird in der Flüssigphase eingeschlossen und 
bewirkt die Entstehung von Poren. Im Zustandsdiagramm ist das Peritektikum ein in-
varianter Punkt, der bei konstantem Druck und Kenntnis der beteiligten Phasen ein-
deutig durch die peritektische Temperatur Tp und peritektische Zusammensetzung cp 
gekennzeichnet ist. Beim Abkühlen der peritektischen Schmelze wandelt sich bei Er-
reichen von Tp der cp entsprechende Anteil des peritektischen Phasengemisches in 
die RE123-Phase um [50]. Bei einem Sauerstoffpartialdruck von p(O2)=0,21 bar, be-
trägt die peritektische Temperatur der reinen Sm123-Phase Tp≈1067 °C [38] und der 
Y123-Phase Tp≈1020 °C (Abb. 3.9 (b).) [78]. 
 Das Y–Ba–Cu–O-Mehrstoffsystem ist das am intensivsten untersuchte Stoffge-
misch oxidkeramischer HTSL. Hingegen sind die thermodynamischen Gleichge-
wichtsverhältnisse im Sm–Ba–Cu–O-System bislang nur unzureichend untersucht, 
so dass es an aussagekräftigen Beiträgen in der Literatur mangelt. Beide Stoffsys-
teme ähneln sich hinsichtlich der Kristallstruktur und der damit verbundenen physika-
lischen und physikochemischen Eigenschaften. Im Folgenden wird daher vorerst auf 
die Verhältnisse von YBCO eingegangen, um daraufhin den Vergleich mit SmBCO 
zu ziehen.  
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 Wie in Gliederungspunkt 4.2. noch erläutert, wird in beiden Stoffsystemen durch 
Zugabe von Sm2O3 bzw. Y2O3 bewusst mit einem erhöhten Samarium- bzw. Yttrium-
gehalt gearbeitet. Hierbei spricht man von einer modifizierten Schmelztexturierung 
[78]. Die Zugabe der Seltenerdoxide bewirkt, dass während der Wärmebehandlung 
bereits bei Temperaturen unterhalb der Soliduslinie ein Teil der RE123-Phase mit 
RE2O3 zu partikulären RE211-Einlagerungen reagiert. Im weiteren Prozessverlauf 
tragen die RE211-Teilchen als eine Art Gerüst die umgebende Flüssigphase und 
stabilisieren somit die Form des hochviskosen RE211/Schmelze-Verbundes [78]. Bei 
der Schmelzbehandlung reiner RE123-Verbindungen hingegen neigt die Flüssigpha-
se aus den Probenkörpern zu entweichen. Die Volumenabnahme ist unter anderem 
mit einer starken Deformation der Formkörper, mit einer Veränderung der chemi-
schen Zusammensetzung der Flüssigphase und daraus folgend mit einer unbe-
stimmten Verschiebung der Reaktionstemperaturen verbunden [35, 38].  
 
Verhältnisse im Y–Ba–Cu–O-System 
Die RE–Ba–Cu–O-Verbindungen entsprechen quaternären Systemen, werden aber 
bei Betrachtung unter konstantem Sauerstoffpartialdruck als ternäre Systeme be-
handelt, da der Sauerstoff in allen Gleichgewichtszuständen präsent ist. In 
Abb. 3.9 (a). ist das Konzentrationsdreieck des Dreistoffsystems BaO–CuO–½Y2O3 
im isothermen Schnitt bei T=940 °C und p(O2)=0,21 bar dargestellt [38]. Das pseudo-
binäre Zustandsdiagramm in Abb. 3.9 (b). zeigt einen polythermen Schnitt entlang 
der Verbindungslinie Y123 und ½Y2O3 des ternären Systems in Abb. 3.9 (a). – folg-
lich den für die modifizierte Schmelztexturierung relevanten Bereich [78].  
Abb. 3.9.: (a) Konzentrationsdreieck des Dreistoffsystems BaO–CuO–½Y2O3 im isothermalen Schnitt 
bei T=940 °C und p(O2)=0,21 bar [38]. (b) Binärer polythermaler Schnitt entlang der Verbindungslinie 
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Die Zustandsdiagramme lassen den Schluss zu, dass Y123 und Y2O3 (200) unter-
halb der Soliduslinie (940 °C) nicht zusammen auftr eten. Bereits bei Temperaturen 
unter 940 °C reagiert ein Teil der Y123-Phase über eine Festphasenumwandlung 
(ssr) mit Y2O3 zu Y211 und einem kleinen Mengenanteil freien CuO (001) [78]. 
 
(ssr)   YBa2Cu3O7-δ  +  1,5 Y2O3                    2 Y2BaCuO5  +  CuO (2) 
 
Die Bildung des freien CuO ermöglicht die umkehrbare peritektische Reaktion (p1) 
bei einer Temperatur von Tp1=940 °C und p(O2)=0,21 bar [78]. 
 
(p1)    a YBa2Cu3O7-δ  +  b CuO                  c Y2BaCuO5  +  d L(p1)  +  e O2 (3) 
 
Im Verlauf dieser Phasenumwandlung setzt sich der noch unreagierte Anteil der 
Y123-Phase mit dem CuO unter Bildung der pseudo-peritektischen Schmelze L(p1) 
und fester Y211-Phase um. Die Schmelze L(p1) setzt sich chemisch zusammen mit 
rund: 3,7 Mol-% YO1,5, 22,3 Mol-% BaO und 74 Mol-% CuO [78].  
 Die Koexistenz von Y123 und CuO ist entscheidend für die modifizierte 
Schmelzbehandlung von Y-reichen Verbindungen. Bei allen Zusammensetzungen 
YBa2Cu3O7-δ + n Y2O3 mit 0<n≲1,1 existieren im 3-Phasenraum Y123-Y211-L(p1) die 
flüssige Phase und die festen Bestandteile thermodynamisch stabil nebeneinander. 
Nachdem die Y123-Phase in Reaktion (p1) vollständig umgewandelt wurde, liegt im 
abgebildeten Temperaturbereich oberhalb des 3-Phasenraumes die peritektische 
Schmelze L(m1) (≈(4 Mol-% YO1,5, 36,5 Mol-% BaO, 59,5 Mol-% CuO)) mit festen 
Y211-Bestandteilen im thermodynamischen Gleichgewicht [78, 79]. 
 
(m1)   a YBa2Cu3O7-δ                    b Y2BaCuO5  +  c L(m1)  +  d O2 (4) 
 
Für die peritektische Rückreaktion der Verbindungen mit Y-Überschuss (0<n≲1,1)  
existiert ein Temperaturbereich von 940 °C bis 1020  °C, in welchem die Y123-Phase 
kontinuierlich rekristallisiert, während sie mit den Y211-Bestandteilen und der 
Schmelze im Gleichgewicht steht. Mit steigender Zugabe von Y2O3 sinkt die Tempe-
ratur Tm1 des Einsetzens der Kristallisation, was durch Verschiebung der Temperatur 
auf der peritektischen Kurve in yttriumreiche Richtung ersichtlich wird. Für das im 
Rahmen der Doktorarbeit verwendete Stoffmengenverhältnis von Y1,5Ba2Cu3O7-δ 
(+ 1 Gew.-% CeO2 ) beträgt Tm1≈1005 °C. Der ausgedehnte Prozessbereich sorgt 
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selbst im unterkühlten Zustand für stabile Kristallisationsbedingungen und wirkt Än-
derungen der Konzentrationsverhältnisse (Austritt von Flüssigphase) sowie Schwan-
kungen der Ofentemperatur effektiv entgegen [78]. 
 Das Kristallwachstum im Y-Ba-Cu-O-System ist kontrolliert durch die Diffusion 
der Yttriumionen zur Erstarrungsfront [80]. Aufgrund einer geringen Löslichkeit ist der 
Stoffmengenanteil von Yttrium in der flüssigen Phase mit etwa 4 Mol-% [78] nur sehr 
gering. Die in der Schmelze vorhandenen Y211-Partikel dienen hierbei als zusätzli-
che Yttriumquelle. Infolge des abnehmenden Yttriumgehaltes in Richtung Wachs-
tumsfront, lösen sich die Y211-Teilchen in der Diffusionszone partiell auf. Damit ste-
hen zusätzliche Y3+-Ionen bereit, die mit den Bestandteilen der Ba-Cu-haltigen 
Schmelze zur Erstarrungsfront diffundieren und zum wachsenden Y123-Korn aufge-
baut werden [81]. Im Verlauf der Kristallisation trifft der wachsende Y123-Kristall auf 
die verbliebenen Y211-Partikel. Gemäß der „inclusion trapping/pushing theory“ (sie-
he Abschnitt 3.6.2.) werden die Y211-Teilchen entweder vom Y123-Kristall umwach-
sen oder vor der Erstarrungsfront hergeschoben und akkumuliert [77].  
 Entsprechend der Reaktion (p1) schließt der Übergang der Y123-Phase vom 
flüssigen in den kristallinen Zustand mit der peritektischen Erstarrung der Rest-
schmelze ab [78].  
 
Die Bemischung von 1 Gew.-% CeO2 zum Y1,5Ba2Cu3O7-δ-Ausgangspulver bewirkt 
eine Verfeinerung der partikulären Y211-Phase [35, 79]. Kolloiddisperse Y211-
Partikel sind erwünscht, da sie ein besseres Pinning-Vermögen besitzen und zur 
Formstabilität der Probenkörper beitragen (siehe Kapitel 4.3.2., Seite 73) [34, 82]. 
Durch den Zusatz von CeO2 findet bei etwa 930 °C und p(O2)=0,21 bar folgende Re-
aktion statt [79, 83]: 
 
2 YBa2Cu3O7-δ  +  3 CeO2                  3 BaCeO3  +  5 CuO  +  Y2BaCuO5 (5) 
 
Das entstehende CuO reagiert mit der Y123-Phase gemäß der peritektischen Reak-
tion (3). Einmal gebildete BaCeO3-Kristalle (Bariumcerat, Perowskit-Struktur) bleiben 
während der Schmelztexturierung als feste Phase stabil und werden mit der peritek-
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Verhältnisse im Sm–Ba–Cu–O-System 
Die Synthese der SmBCO-Massivmaterialien betreffend, führt die Schmelztexturie-
rung in normaler Luftatmosphäre zur Ausbildung eines Verbundes aus nichtstöchio-
metrischer Sm123-Phase (engl. solid solution - feste Lösung) der Formel       
Sm1+uBa2-uCu3O7-δ und stöchiometrischen Sm211-Einlagerungen [84]. Die vergleich-
bar großen Ionenradien von Sm3+ und Ba2+ fördern den Austausch der Ionen im Kris-
tallgitter, was mit einem Verlust supraleitender Eigenschaften der Sm123-Phase ein-
hergeht. Mit zunehmendem Substitutionsgrad u nimmt die kritische Temperatur der 
festen Lösung drastisch ab [84]. Zur Aufrechterhaltung des Ladungsgleichgewichtes 
im Sm1+uBa2-uCu3O7-δ-Kristall ist die Substitution an eine Erhöhung des Sauerstoffge-
haltes gekoppelt [85]. 
 Die Zielsetzung bei der Herstellung von SmBCO-Formkörpern bestand einzig in 
der effizienten Gewinnung von adäquaten Impfkristallen; jedoch nicht in der Ferti-
gung von Materialien mit herausragenden kritischen Supraleiterkenngrößen. Die 
Verwendbarkeit der SmBCO-Keimkristalle zur Herstellung von YBCO-Massiv-
supraleitern ist von den Gefügeeigenschaften und physikochemischen Verhalten der 
Impfkristall-Grundkörper-Paarung, nicht aber von den supraleitenden Parametern 
des Keimmaterials, abhängig. 
 Das Zustandsdiagramm in Abb. 3.10. gibt die Phasenverhältnisse des ternären 
Systems BaO–CuO–Sm2O3 unterhalb der Solidusfläche bei 950 °C in Luftatmo sphä-
re wieder. Der Existenzbereich der nichtstöchiometrischen Sm123-Verbindung in den 
zwei 2-Phasen-Gebieten (Region IX: Sm211+Sm123; Region X: CuO+Sm123) 
nimmt mit steigender Temperatur ab [84]. Die Angaben zum maximalen Substituti-
onsgrad variieren in der Literatur von u=0,4 bei 950 °C [86] bis u=0,75 bei 975 °C 
[84]. Bei einer Temperatur von 1030 °C ist die Subs titution von Ba2+ durch Sm3+ auf 
Werte von u<0,2 bis u<0,4 begrenzt [84].  
 Analog zum Y–Ba–Cu–O-System (Abb. 3.9 (a).) tritt im pseudo-binären System 
BaO–CuO die etwa bei 1000 °C kongruent schmelzende Bariumkuprat-Phase      
(BaCuO2) auf. Des Weiteren fällt im Vergleich zum YBCO-System das Fehlen der 
Phasenverbindungslinie zwischen Sm211 und CuO auf. Dahingegen ist die nichtstö-
chiometrische Sm123-Phase mit der inkongruent schmelzenden Sm201-Phase 
(Sm2CuO4) des pseudo-binären Systems Sm2O3–CuO verbunden [86]. Ein polyther-
maler Schnitt entlang der für die modifizierte Schmelzbehandlung relevanten Verbin-
dungslinie Sm123–Sm2O3 ist in der einschlägigen Literatur bislang nicht zu finden. 
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Im Gefüge schmelztexturierter YBCO-Werkstoffe ist neben den kristallinen Y123- und 
Y211-Phasen ebenso ein kleiner Mengenanteil CuO präsent. Beim Schmelzprozes-
sieren von SmBCO-Verbindungen arbeitet man im BaO–CuO–Sm2O3-System in dem 
als Region IX bezeichneten 2-Phasen-Gebiet, bestehend aus der festen Lösung 
Sm123 und der ternären Y211-Phase – CuO hingehen tritt nicht auf.  
 In vorangegangenen Untersuchungen [38] an gesinterten Pulvermischungen der 
Zusammensetzung Sm1,5Ba2Cu3O7-δ wurde das Fehlen von CuO bestätigt. Die Pha-
senumwandlung des betreffenden Ausgangsgemisches zu Sm211 und Sm123 (feste 
Lösung) im Sinterschritt (950 °C, an Luft) der modi fizierten Schmelzbehandlung wur-
de demnach mit folgender Reaktion vorgeschlagen [38]: 
 
SmBa2Cu3O7-δ + 0,25 Sm2O3            0,92 Sm1,09Ba1,91Cu3O7-δ + 0,25 Sm2BaCuO5 (6) 
 
In einer schmelztexturierten SmBCO-Probe der in dieser Arbeit verwandten Zusam-
mensetzung Sm1,5Ba2Cu3O7-δ liegen somit 78,57 Mol-% Sm123 als feste Lösung und 
21,43 Mol-% Sm211-Phase vor.  
 Im weiteren Verlauf der Schmelzbehandlung beginnt die peritektische Zersetzung 
der Sm123-Phase (u≈0) bei einer Temperatur von 1067 °C [38] bzw. 1070 °C [87] 
gemäß der Reaktion (m1). 
 
(m1)   a Sm1+uBa2-uCu3O7-δ                    b Sm2BaCuO5  +  c L(m1)  +  d O2 (7) 
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Bei Abkühlung des Systems aus dem 2-Phasenraum Sm211+L(m1) wird der Beginn 
der Rekristallisation des Sm123-Kristalls mit Zunahme der ursprünglichen Sm2O3-
Konzentration [38] bzw. steigendem Substitutionsgrad [87] von (m1) zum invarianten 
Punkt (p1), mit geringerer Umwandlungstemperatur, verschoben. 
 
(m1 → p1)   Sm211  +  L(m1)                    Sm123  +  Sm211  +  L(p1) (8) 
 
Die Reaktion (p1) begrenzt folglich den für die modifizierte Schmelztexturierung we-
sentlichen 3-Phasenraum Sm123-Sm211-L(p1) auf der Sm-reichen Seite des Gleich-
gewichtsbereiches [87]. Somit existiert analog zu den Verbindungen Y123 + n Y2O3 
ebenfalls im Sm–Ba–Cu–O-System bei Zusammensetzungen mit Sm-Überschuss 
ein ausgedehnter Prozessbereich für stabile Kristallisationsbedingungen. 
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3.5.2. Keimbildung und Wachstumsmechanismen 
 
Zur Schaffung von qualitativ hochwertigen YBCO-Kompaktsupraleitern ist die Erzeu-
gung eines Werkstoffgefüges mit einheitlicher kristallographischer Orientierung der 
supraleitenden Phase unumgänglich. Eine ausgeprägte Stromtragfähigkeit der Mate-
rialien ist an das Vorhandensein von Pinning-Zentren zur Magnetflussverankerung 
gebunden. Die Anforderungen erfüllend hat sich die Schmelztexturierung mit Fremd-
keimung, als Verfahren der Wahl zur Herstellung von massiven Hochtemperatursup-
raleitern, bewährt [3, 4]. Aus einem polykristallinen Ausgangsmaterial entsteht hierbei 
über den schmelzflüssigen Zustand im Verlauf einer gerichteten Erstarrung ein qua-
si-einkristalliner Formkörper [5, 8]. Die Rekristallisation erfolgt durch eine peritekti-
sche Umsetzung der Flüssigphase mit ausgeschiedenen RE2BaCuO5-Partikeln zum 
gewünschten Verbund aus kristalliner REBa2Cu3O7-δ-Matrixphase mit RE2BaCuO5-
Einlagerungen.  
 Die Erstarrung der partiellen Schmelze erfolgt prinzipiell in den Teilvorgängen der 
Keimbildung (Nukleation) und des Kristallwachstums. In den Anfangszeiten der Fer-
tigung von YBCO-Supraleitern wurde auf die Verwendung von artfremden Kristallisa-
toren verzichtet. Die Kristallisation ging dabei von Keimen aus, die spontan als Folge 
von örtlichen Schwankungen der Atomkonzentration (homogene Keimbildung) oder 
durch Anlagern arteigener Teilchen an artfremden Grenzflächen (heterogene Keim-
bildung) entstanden [50]. Bei einer peritektischen Schmelze handelt es sich nicht um 
eine homogene Phase frei von Grenzflächen, so dass auch nur bedingt von einer 
homogenen Keimbildung gesprochen werden kann.  
 Ein stabiler wachstumsfähiger Keim entsteht nur dann in einer flüssigen Aus-
gangsphase, wenn mit dem Vorgang eine Verringerung der freien Enthalpie des Sys-
tems verbunden ist. Bezüglich des YBCO-Systems existieren am Punkt der peritekti-
schen Temperatur die Schmelze und die festen Phasen (Y123 und Y211) im thermo-
dynamischen Gleichgewicht stabil nebeneinander. Erst bei einer hinreichend großen 
Unterschreitung der Gleichgewichtstemperatur entstehen in der Schmelze submikro-
skopische Kristallpartikel als wachstumsfähige Keime der neuen Y123-Phase. Der 
mit der Unterkühlung der Schmelze einhergehende Energiegewinn dient zur Verrich-
tung der erforderlichen Keimbildungsarbeit und schafft somit die Voraussetzung zur 
Nukleation. Zur Verringerung der freien Enthalpie muss der entstehende Keim eine 
kritische Keimgröße bzw. unter Annahme einer Kugelkappengestalt einen kritischen 
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Keimradius übertreffen. Keime mit unterkritischem Radius sind thermodynamisch in-
stabil und lösen sich wieder auf. Überkritische Keime sind thermodynamisch bestän-
dig und wachsen durch sukzessive Anlagerung einzelner Wachstumseinheiten (ato-
mare bzw. molekulare Bausteine) heran. Bei geringer Unterkühlung führt der als 
Ostwald-Reifung bezeichnete Reifeprozess zum Anwachsen großer Keime auf Kos-
ten kleinerer Keimlinge, die sich mit unterschreiten der kritischen Größe wieder auf-
lösen [50, 88]. 
 Die Höhe der Unterkühlung beeinflusst wesentlich die Beschaffenheit des ent-
stehenden Gefüges, da mit steigender Unterkühlung die Keimbildungshäufigkeit zu-
nimmt. Bei der Prozessierung von YBCO ist eine Rekristallisation mit spontaner 
Keimbildung problematisch, da die Nukleation erst bei großer Unterkühlung unvermit-
telt einsetzt und kaum zu steuern ist. Das resultierende feinkörnige Gefüge mit regel-
loser Orientierungsbeziehung der einzelnen Kristallite wirkt sich nachteilig auf die   
elektrischen und magnetischen Materialeigenschaften aus.  
 Mit dem Einsatz von kristallinen Fremdkeimen (engl. seeds) ist der zur Verringe-
rung der Enthalpie zu kompensierende Energiebeitrag der Grenzflächen deutlich 
vermindert. Der Phasenübergang flüssig-fest ist folglich bei heterogener Nukleation 
weniger gehemmt als bei homogener Keimbildung, so dass wachstumsfähige Keime 
der Y123-Phase schon bei einer wesentlich niedrigeren Unterkühlung entstehen. Im 
Regelfall ist die erforderliche Keimbildungsarbeit umso geringer, je niedriger die 
Grenzflächenenergie zwischen dem Fremdkeimmaterial und den ankristallisierenden 
Wachstumseinheiten und je kleiner die Oberflächenenergie der immanenten Keim-
substanz gegenüber der des Fremdkeimes ist [50]. Im vorliegenden Fall könnte man 
von einem Weiterwachsen des Fremdkeimkristalls mit artfremder Substanz spre-
chen, so dass nur eine verschwindend kleine Keimbildungsbarriere zu überwinden 
wäre. 
 Ist ein arteigener Keim der Y123-Phase thermodynamisch stabil am Fremdkris-
tallmaterial angewachsen, geschieht das raumgreifende Kristallwachstum durch ste-
tiges Anlagern molekularer Bausteine an die Keimfläche. Die Wachstumseinheiten 
gelangen infolge von Konvektion und Volumendiffusion aus der flüssigen Phase zur 
Phasengrenze und werden an der Keimoberfläche adsorbiert. Anschließend werden 
die Teilchen durch Oberflächendiffusion zu jenen Stellen transportiert, wo sie energe-
tisch begünstigt dauerhaft in das Gitter eingebaut werden. Das Dickenwachstum 
schreitet in aller Regel so lange voran, bis bei einkristalliner Erstarrung das Proben-
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volumen durchwachsen ist oder bei mehrkristalliner Erstarrung die Kristallite zusam-
menstoßen und Korngrenzen bilden [50, 88]. 
 Bei der Herstellung von Supraleiterkristallen wird der Einsatz von Fremdkeimprä-
paraten bevorzugt [5]. Je nach Ziel der Materialsynthese werden ein bis mehrere 
wenige Impfkristalle in Form kleiner quasi-einkristalliner Präparate vorgegeben, an 
denen wesentlich größere Kristallkörper ankristallisieren. Bei der konventionellen 
Chargenfertigung von YBCO-Supraleitern im IPHT geht typischerweise die Kristalli-
sation der Proben von einem einzelnen Impfkristall aus (Single-Seeding) [2].  
 Als besonders geeignetes Fremdkeimmaterial haben sich schmelztexturierte 
SmBa2Cu3O7-δ-Kristalle erwiesen [5, 8]. Sie sind thermisch stabiler als der YBCO-
Werkstoff und behalten zumindest partiell ihre kristalline Integrität während der 
Schmelztexturierung. Als weiterer Vorteil dieser Keim-Grundkörper-Paarung weisen 
die Kristallgitter der Materialien nahezu identische Atomabstände auf (Gitterfehlpas-
sung (Misfit) ≈0,5 % [89]), wodurch während des Anwachsens die Kohärenz in der 
Phasengrenzfläche gewährleistet wird [5, 8]. Für ein gerichtetes Wachstum des 
YBCO-Kristalls wird die benötigte atomare Ordnung durch den Fremdkeimkörper 
vorgegeben, man spricht von Epitaxie bzw. epitaktischem Kristallwachstum. Verein-
facht dargestellt, beginnt im Verlauf der peritektischen Rückreaktion die epitaktische 
Kristallisation der Y123-Phase an der (Sm123–Liquid–Y211)-Phasengrenzfläche. 
Abhängig, ob der Impfkristall und der anwachsende Kristall aus gleichem oder unter-
schiedlichem Material bestehen, unterscheidet man Homo- und Heteroepitaxie 
[50, 88]. 
 Mit der Anwendung von Fremdkeimen besteht ferner die Möglichkeit, eine be-
stimmte Orientierung des supraleitenden Kristallkörpers relativ zur geometrischen 
Gestalt des Probenkörpers zu erzielen. Die Orientierung der Keimpräparate beein-
flusst sowohl die Wachstumskinematik und den Habitus des entstehenden Kristalls, 
als auch die Größe, Form, Verteilung und Orientierung der Gefügebestandteile und 
Gefügegrenzen [88]. Aufgrund anisotroper Materialeigenschaften der Supraleiterkris-
talle beeinflusst die Keimkristallorientierung nicht zuletzt die Materialökonomie bei 
der Fertigung von Funktionselementen aus texturierten Halbzeugen.  
 Die Problematiken der Präparation gebrauchsfertiger Keimkristalle, des Zerset-
zungsverhaltens der Präparate und der keiminduzierten Störungen des Kristall-
wachstums werden in den Kapiteln 4.3.1. und 5.1.1. bis 5.1.3. dieser Arbeit behan-
delt. 
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3.6.  Makro- und mikrostrukturelle Aspekte 
3.6.1. Kristallhabitus und Wachstumssektoren 
 
Mit dem Einsatz adäquater Impfkristalle und einer abgestimmten Wärmebehandlung 
gelingt es, die peritektische Rekristallisation so zu führen, dass ein einziger – zwar 
stark gestörter – Kristall, ein Quasi-Einkristall heranwächst. Die entstehende Wachs-
tumsform eines REBCO-Kristalls nimmt typischerweise einen rechtwinklig parallele-
pipeden Habitus an. Der quaderförmige Kristallkörper ist nach außen durch die 
(100)-, (010)- und (001)-Kristallflächen begrenzt und setzt sich im Inneren durch ver-
schiedene Wachstumssektoren zusammen [77, 83]. Die Wachstumssektoren sind 
durch flächenhafte Sektorgrenzen voneinander getrennt. Abweichend von Korn- und 
Phasengrenzen stellen die Sektorgrenzen spezielle Übergangszonen dar, bei denen 
die atomare Periodizität des Gitteraufbaus über die Grenze hinweg fortgesetzt wird.  
 Die schematischen Darstellungen in der Abb. 3.11. zeigen in Abhängigkeit der 
Keimkristallorientierung zwei im Normalfall anzutreffende Orientierungsvarianten 
schmelztexturierter REBCO-Kristalle. Zur Herstellung großflächig stromtragfähiger 





































Abb. 3.11.: Schematische Darstellung der sektoriellen Unterteilung schmelztexturierter REBCO-
Kristalle in Abhängigkeit der Wachstumsform. In Abbildung (a) ist die c-Achse des Kristallkörpers pa-
rallel und in (b) senkrecht zur vertikalen Probenachse orientiert. Die Ansichten oben im Bild stellen die 
Draufsicht und unten vertikale Schnittbilder der REBCO-Kristalle dar. 
(a) 
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schen c-Achse lotrecht auf der Deckfläche der Proben platziert. Bei uniformer epitak-
tischer Kristallisation wächst ein gleichermaßen c-orientierter YBCO-Kristall, der aus 
vier a-Wachstumssektoren (a-WS) und einem c-Wachstumssektor (c-WS) besteht 
(Abb. 3.11 (a).) [77, 81]. Die Kristallflächen der a-WS schreiten im Verlauf der Erstar-
rung senkrecht zu den Raumgitterrichtungen: [100], 
  
[1 00] , [010] und 
  
[0 1 0] , in den 
so genannten a-Wachstumsrichtungen, voran. Die (001)-Wachstumsebene des       
c-WS schließt hingegen einen rechten Winkel mit der kristallographischen c-Wachs-
tumsrichtung 
  
[00 1 ] ein.  
 Bei einem quasi-einkristallinen Gefüge nimmt der c-WS annähernd die Form ei-
nes quadratischen Pyramidenstumpfes an, mit einer Deckfläche von etwa der Erste-
ckung der Keimauflagefläche [77]. Die a- und c-WS sind an den Mantelflächen der 
Pyramide strukturell durch a/c-Sektorgrenzen (a/c-SG) getrennt. Die Kristallisations-
geschwindigkeiten der a- und c-Wachstumsrichtungen sind bezüglich der YBCO-
Proben dieser Arbeit mit durchschnittlich etwa 0,3 mm/h vergleichbar schnell, variie-
ren aber während der Erstarrung leicht. Daher verlaufen die a/c-Sektorgrenzen im 
realen Supraleiterkristall nicht wie in Abb. 3.11. (unten) vereinfacht dargestellt, gerad-
linig in den Richtungen ][ 110 , ][ 101 , ][ 101  und ][ 110 , sondern entsprechend der 
Wachstumsbedingungen geometrisch verzogen (siehe Abb. 3.13., Seite 38). Als ge-
Abb. 3.12.: Schmelztexturierter YBCO-Supraleiter (Ø=30 mm; h=18 mm). Die Deck- und Mantelfläche 
der Brandhaut gibt deutlich die a-Wachstumssektoren (a-WS) und a/a-Sektorgrenzen (a/a-SG) des 
Kristallkörpers wieder. Der Orientierung des SmBCO-Keimkristalls folgend, verläuft die Kristallachse 
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schwindigkeitsbestimmende Faktoren sind in erster Linie die Wärmebehandlung, vor 
allem die Temperaturführung der Rekristallisationphase, sowie die chemische Zu-
sammensetzung der peritektischen Schmelze nahe der Erstarrungsfront zu nen-
nen [10, 77].  
 Die a-WS umgeben die Mantelfläche des c-WS allseitig und sind geometrisch 
durch a/a-Sektorgrenzen (a/a-SG) voneinander getrennt. Die a/a-SG zeichnen sich 
makroskopisch auf der unbehandelten Brandhaut der schmelztexturierten Proben-
körper in Form so genannter Wachstumslinien ab (Abb. 3.12.). Ist der Kristallkörper 
streng c-orientiert gewachsen, treten die a/a-SG auf der Deckfläche der Probe als 
rechtwinkliges Kreuz parallel zur [110]- bzw. 
  
[1 1 0] -Richtung in Erscheinung. An der 
Mantelfläche, insbesondere von zylinderförmigen Supraleiterproben, sind die a/a-SG 
als bandartige Streifen sichtbar, die vertikal von der Deck- zur Grundfläche des Kör-
pers verlaufen [34]. 
 Prinzipiell führen die SmBCO-Keimkristalle in jeder beliebigen Orientierung zu 
epitaxialen Wechselwirkungen mit dem YBCO-Basismaterial. Den Grenzfall einer 
Neigung der kristallographischen c-Achse des Keimpräparates bzw. des YBCO-
Kristallkörpers von 90° relativ zur vertikalen Prob enachse gibt schematisch 
Abb. 3.11 (b). wieder. Eine derart orientierte Probe besteht aus zwei c-WS und drei 
a-WS, die in Analogie zur erstbetrachteten Orientierungsmöglichkeit ebenso durch 
flächenhafte Sektorgrenzen unterteilt sind [77].  
 
3. Grundlagen – 3.6.2. Gefügeinterpretation  37 
   
3.6.2. Gefügeinterpretation 
 
Die Wechselwirkung eines Supraleiters mit einem externen Magnetfeld ist entschei-
dend für dessen technische Anwendbarkeit. Um bei äußerer Magnetfeldbeeinflus-
sung den im Supraleitergefüge eingedrungenen magnetischen Fluss wirkungsvoll zu 
verankern, sind bestimmte Haftstellen erforderlich [11]. Bei dem im IPHT gefertigten 
YBa2Cu3O7-δ-HTSL fungieren vor allem normalleitende Einlagerungen in Form globu-
lärer Y2BaCuO5-Partikel (Y211-Phase) als Haftzentren zum Unterbinden dissipativer 
Flussschlauchbewegungen (siehe Kapitel 3.2., Seite 12 ff.) [34, 37]. Bei YBCO-
Supraleitern handelt es sich daher nicht um einphasige Keramiken im klassischen 
Sinne, sondern vielmehr um eine Mischkeramik – einen mehrkomponentigen Ver-
bundwerkstoff.  
 Der Schliff in Abb. 3.13. zeigt das typische Gefüge eines quasi-einkristallinen 
YBCO-Monolithen im vertikalen Schnitt (a/c-Schnittbild parallel zur (100)-Ebene) ent-
lang des SmBCO-Impfkristalls. Das Gefüge wird hauptsächlich aus einem Verbund 
von kristalliner Y123-Matrixphase und unterschiedlich dicht eingelagerten Y211-
Einschlüssen sowie einer Vielzahl von Kristallbaufehlern (z. B. Korn- und Phasen-
grenzen, Zwillingsgrenzen, Makro- und Mikrorisse, Ausscheidungen, Poren) gebildet.  
 Ein Großteil der Kristalldefekte nimmt ihren Ursprung im Schmelztexturie-
rungsprozess und kann durch dessen Programmparameter in gewissen Grenzen be-
einflusst werden. Während einer zweiten Wärmebehandlung (Sauerstoffbeladung) 
werden die Defekte, die mit der notwendigen Transformation der Kristallstruktur ein-
hergehen, noch verstärkt (Risse) bzw. gebildet (Zwillingsgrenzen, sauerstoffdefizitäre 
Defektstreifen) [34]. Die Realstruktur der pulverförmigen Einsatzstoffe und Zwi-
schenprodukte und deren Herstellungs- und Verarbeitungsbedingungen wirken sich 
de facto ebenso auf die finale Mikrostruktur des Supraleiterwerkstoffes aus [34].  
 Das geschaffene Supraleitergefüge bestimmt anwendungsrelevante Materialpa-
rameter (z. B. kritische Stromdichte), so dass zur Optimierung der Eigenschaften, die 
Bildung der Gefügestruktur zu überwachen und weitmöglichst zu steuern ist. Das 
setzt natürlich ein Verständnis der Zusammenhänge zwischen Fertigungstechnolo-
gien, Struktur und Eigenschaften der Supraleiterkeramiken voraus. 
 Die bedeutende Werkstoffkenngröße »Kritische Stromdichte« verhält sich in ge-
wissen Grenzen direkt proportional zum Volumenanteil und indirekt proportional zum 
Durchmesser der nicht supraleitenden Y211-Partikel (Pinning-Zentren) [7]. Zum Er-
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zielen einer einheitlich hohen kritischen Stromdichte, parallel zur Schichtstruktur der 
Supraleiter, ist somit ein hoher Volumenanteil homogen verteilter kolloiddisperser 
Y211-Partikel erforderlich. Mit dem Verfahren der Schmelztexturierung gelingt es 
prinzipiell, disperse Y211-Teilchen fein verteilt in die kontinuierliche Y123-Kristall-
matrix einzulagern. Die Verteilung der Y211-Partikel unterliegt jedoch einer ausge-
prägten Inhomogenität (Abb 3.13.). Hierbei weisen die a-WS eine deutlich höhere 
Y211-Volumenkonzentration als der c-WS auf. Vom Impfkristall zur Probengrundflä-
che erstrecken sich diagonal Y211-Konzentrationsstufen, die den Verlauf der a/c-SG 
widerspiegeln [82].  
 Die Verteilungsinhomogenitäten sind bedingt durch reale Vorgänge beim Kris-
tallwachstum und werden anhand der englischsprachig bezeichneten „inclusion trap-
ping/pushing“-Theorie erklärt [90, 91]. Demgemäß werden bei einer bestimmten Kris-
tallwachstumsgeschwindigkeit die Y211-Partikel in den wachsenden Y123-Kristall 
eingebaut, deren Teilchendurchmesser größer als ein gewisser kritischer Durchmes-
ser ist. Im Umkehrschluss existiert für den Einfang bestimmter Teilchengrößen eine 
kritische Verschiebungsgeschwindigkeit der Wachstumsfront. Die kritische Einfang-
Abb. 3.13.: Vertikaler Gefügeschliff eines quasi-einkristallinen YBCO-Supraleiters (Ø=17 mm; 
h=10 mm) entlang des SmBCO-Keimkristalls. Der YBCO-Monolith weist die typische Sektoraufteilung 
eines c-orientierten Kristallkörpers auf (siehe Abb. 3.11.). Das Gefüge setzt sich aus der Y123-
Matrixphase mit unterschiedlich dicht eingelagerten Y211-Partikel sowie weiterer Kristalldefekte 
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geschwindigkeit sinkt mit zunehmender Teilchengröße und ist von den Grenzflä-
chenenergien der beteiligten Phasen (Y123, Y211 und Schmelze) sowie der Viskosi-
tät der Flüssigphase abhängig. Ist die Verschiebungsgeschwindigkeit der Erstar-
rungsfront kleiner als die kritische Einfanggeschwindigkeit, so werden die Y211-
Partikel mit unterkritischem Teilchendurchmesser nicht eingefangen, sondern vor der 
Wachstumsfront hergeschoben und akkumuliert. Anhäufungen von Y211-Partikeln 
vor der Y123/Liquid-Phasengrenze führen zur eingeschränkten Zufuhr von Schmelze 
(Liquid) zur Wachstumsfront, so dass mit zunehmendem Erstarrungsfortschritt der 
Kristallisationsprozess destabilisiert [15, 92]. Des Weiteren reichern sich Verunreini-
gungen und ausgeschiedene Schmelzreste als Rückstand im Mantelbereich der Pro-
ben, vor allem aber in dem am längsten flüssig bleibenden bodennahen Probenbe-
reich, an. Dort führen die Rückstände über die Zunahme der Keimzahl zu einer poly-
kristallinen Erstarrung, es entsteht die so genannte Sekundärphase [93].  
 Das Korn eines quasi-einkristallinen YBCO-Supraleiters besitzt eine Subkorn-
struktur, in der die einzelnen Subkörner eine gegenseitige Verschwenkung von nur 
einigen Winkelminuten bis maximal 6° aufweisen [77,  88]. Die Subkorngrenzen tra-
gen im Allgemeinen den Charakter einer Kleinwinkelkorngrenze, bei der die Kontinui-
tät des Kristallgitters über die Grenze hinweg fortgesetzt wird [88, 94]. Der Einbau 
von Y211-Partikeln in den Y123-Kristall bewirkt die Entstehung von Versetzungen 
bzw. von Versetzungsschleifen um die Y211-Partikel herum. Mit fortschreitender Er-
starrung lagern sich die Versetzungen durch Gleit- und Klettermechanismen flächen-
haft zusammen [94, 95]. Nach einer Inkubationsperiode ist die formierte Verset-
zungsanordnung so dicht, dass entsprechend des Orientierungsunterschiedes im 
Kristallgitter eine Subkorngrenze das Korn in Subkörner unterteilt [94].  
 Je nach Art der Gitterverschwenkung benachbarter Körner bzw. Subkörner un-
terscheidet man zwei Spezialfälle, die so genannten tilt- und twist-Korngrenzen. Eine 
tilt-Korngrenze (Kippgrenze) besteht im einfachsten Fall aus einer parallelen Schar 
von Stufenversetzungen, wobei angrenzende Gitterbereiche um einen Neigungswin-
kel ψ gegeneinander verkippt sind. Twist-Korngrenzen (Drehgrenzen) werden aus 
einem Netz von parallelen Schraubenversetzungen gebildet. Benachbarte Gitteran-
teile sind infolgedessen um den Winkel der Orientierungsdifferenz θ gegeneinander 
verdreht. Eine reale Korn- bzw. Subkorngrenze weist in aller Regel Anteile beider 
Korngrenzenverschwenkungen auf [88, 94]. Mit zunehmender Desorientierung an-
grenzender Körner geht die Kohärenz des Kristallgitters verloren, wodurch die elekt-
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rische Kopplung der stromtragenden CuO2-Ebenen über die Korngrenzen hinweg 
vermindert wird. Mit wachsender Ausdehnung des Y123-Kornes steigt die Fehlorien-
tierung der Subkörner, so dass die Höhe der kritischen Stromdichte und der rema-
nenten Magnetisierung der Supraleiter, vor allem durch die Subkornstrukturen im 
Probenrandbereich, begrenzt ist [82]. 
 Ein weiteres Gefügemerkmal schmelztexturierter YBCO-Körper sind sphärische 
bis unregelmäßig geformte Makroporen (Abb. 3.13.). Die Größe und der Mengenan-
teil der Hohlräume im Gefüge sind abhängig von der Teilchengrößenverteilung der 
Ausgangspulver und der Temperaturführung der Wärmebehandlung im Zustand der 
peritektischen Schmelze [34, 79]. Die ungewollten Hohlräume entstehen zum einen 
durch Lufteinschluss infolge unvollständigen Verdichtens beim Verpressen der Aus-
gangspulver und zum anderen durch Bildung von O2 beim inkongruenten Schmelzen 
der Y123-Phase [38, 79]. Ein geringer Teil der Gasporosität ist auf entweichendes 
CO2, infolge der Zersetzung von Restcarbonat im Sinterschritt, zurückzuführen 
[34, 96]. Während der Rekristallisation werden die in der Schmelze vorhandenen 
Gasbläschen von der voranschreitenden Erstarrungsfront eingefangen und vom Kris-
tall umwachsen. Die Poren sind vor allem im zentralen Bereich der Kristallkörper lo-
kalisiert. Im Randbereich der Proben können die Glasbläschen aufgrund kurzer Dif-
fusionswege während der Schmelzkristallisation entweichen [34]. 
 Das Eintreten des supraleitenden Zustandes ist an ein Mindestgehalt an Sauer-
stoff in der YBCO-Elementarzelle geknüpft. Nach der Schmelzkristallisation liegt ge-
wöhnlich der Y123-Kristall in der sauerstoffarmen tetragonalen Gittermodifikation vor. 
Der Übergang in die sauerstoffreichere orthorhombische Kristallstruktur geschieht 
mittels einer separaten Wärmebehandlung unter erhöhtem Sauerstoffpartialdruck. 
Die Phasentransformation geht mit einer geringen metrischen Änderung der Gitterpa-
rameter einher und bewirkt eine Volumenabnahme des Kristallgitters von ca. 1 % 
[96]. Dabei auftretende mechanische Gitterspannungen werden in der Regel durch 
die Bildung von Umwandlungszwillingen abgebaut.  
 Die Zwillingsgrenzmuster lassen zwischen den Zwillingspartnern eine definierte 
Orientierungsbeziehung erkennen, die sich herab zu mikroskopischen Dimensionen 
wiederholt, man spricht von polysynthetischer Verzwilligung. Nach geometrischen 
Gesichtspunkten sind Zwillingsgrenzen spezielle Großwinkelkorngrenzen, allerdings 
mit atomar ungestörtem Gitteraufbau. Demnach besitzen die Zwillingsgrenzen einen 
kohärenten Übergangscharakter; sie sind planar und entsprechen bestimmten Git-
terebenen [88, 97].  
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 Zur keramographischen Untersuchung liefern Zwillingsstrukturen im polarisierten 
Licht einen ausreichenden Farbkontrast. Abb. 3.14. zeigt die mikroskopische Auf-
nahme eines orthorhombischen stark verzwillingten Y123-Kristalls. Die Zwillings-
grenzen sind entlang der kristallographischen Richtungen [110] und 
  
[1 1 0]  flächen-
haft in den (110)- und 
  
(1 10)-Zwillingsebenen angeordnet [34, 97]. Ist der Blick auf 
das Zwillingsmuster exakt entlang der kristallographischen c-Achse, d. h., lotrecht zur 
a/b-Ebene gerichtet, erscheinen die Zwillingsgrenzen annähernd im rechten Winkel 
zueinander. Die Abweichung vom rechten Winkel von ≈1° ist der Verzerrung der     
Elementarzelle, sprich den orthorhombischen Längenabmessungen a≠b(≠c), zuzu-
schreiben.  
 Das Zwillingsmuster setzt sich aus alternierenden feinen Zwillingslamellen mit 
zwischenliegenden Zwillingsgrenzen zusammen. Das Erscheinungsbild der Zwil-
lingsmuster ist neben der Homogenität und dem Grad der Sauerstoffaufnahme       
ebenso vom anteiligen Volumen, der Verteilung und Größe der Y211-Phase abhän-
gig. In Gefügebereichen mit hoher Dichte an fein verteilten Y211-Partikeln, wie vor-
rangig in den a-Wachstumssektoren, sind die Zwillingslamellen kurz, dünn und eng 
benachbart ausgebildet. Grobstrukturierte und weniger dichte Zwillingsmuster sind 
hingegen im c-Wachstumssektor präsent [34]. Eine inkomplette Sauerstoffbeladung 
führt im Supraleitergefüge zur Entstehung einer räumlichen Defektstruktur. Die Regi-
Abb. 3.14.: Mikrostruktur eines stark verzwillingten orthorhombischen Y123-Kristalls im polarisierten 
Licht. Der Blick ist entlang der kristallographischen c-Achse gerichtet. Die auftretenden Zwillingsorien-
tierungen, (110) und 
  
(1 10) , erscheinen senkrecht zueinander. Die Ausprägung der Zwillingsstruktur 
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onen mit Sauerstoffdefizit (tetragonale Phase) erscheinen im Gefüge in Form so ge-
nannter Defektstreifen (in Abb. 3.14. nicht vorhanden). 
 Einen weiteren Bestandteil der Realstruktur stellen Spannungsrisse von mikro-
skopischer (Mikrorisse: 1 µm bis 1 mm) bis makroskopischer (Makrorisse: >1 mm) 
Dimension dar. Aufgrund unterschiedlicher thermischer Ausdehnungskoeffizienten 
der Y123- und Y211-Phase, als auch der Hohlräume, entstehen im Verlauf der ge-
richteten Erstarrung thermisch induzierte Eigenspannungen, die zur Bildung von 
submikroskopischen Anrissen und Mikrorissen führen [50, 82, 98]. Eine geringe 
Bruchzähigkeit (KIc≈0,3 MPa m½) in kristallographischer a- bzw. b-Richtung lassen 
den Werkstoff bevorzugt entlang der a/b-Ebenen, den so genannten Spaltebenen, 
versagen. Diese Risse rufen das typisch plättchenartige Makrogefüge hervor und 
werden als a/b-Risse bezeichnet. Trotz einer höheren Bruchzähigkeit 
(KIc≈0,8 MPa m½) in kristallographischer c-Richtung entstehen zudem Risse parallel 
zu den a/c- bzw. b/c-Kristallebenen, die a/c-Risse [99, 100].  
 Während der Sauerstoffbehandlung auftretende Umwandlungseigenspannungen 
führen mit den thermischen Eigenspannungen des heterogenen Gefügeaufbaus zur 
Ausbreitung bestehender Anrisse und Mikrorisse bis hin zur Bildung von Makrorissen 
[50, 82]. Dabei stellen a/c-Risse für den supraleitenden Stromfluss fatale Störungen 
dar, da sie die stromtragfähigen CuO2-Ebenen unterbrechen und somit den strom-
wirksamen Querschnitt reduzieren. Ein aufmagnetisierter YBCO-Supraleiter mit qua-
si-einkristallinem Gefüge weist bei Anwesenheit von a/c-Makrorissen nicht die typisch 
kegelförmige magnetische Struktur (Domäne) auf. Je nach Lage der Risse wird die 
supraleitende Phase in mehrere kleine magnetische Domänen unterteilt in denen se-
parate Supraströme geringerer Stromstärke zirkulieren [37, 82, 98]. 
 Das Ausmaß der Rissentstehung und Ausbreitung ist abhängig vom Volumenan-
teil, Größe und Verteilung der Y211-Einlagerungen sowie von der Kohäsion an der 
Grenzfläche zwischen Matrix- und Einlagerungskomponente. Im Y123/Y211-
Verbundwerkstoff wirken die Y211-Partikel der Rissausbreitung durch Rissverzwei-
gung, Rissüberbrückung und Abstumpfung der Rissspitze entgegen. Dadurch wird 
Bruchenergie abgebaut und der Rissausbreitungswiderstand des Verbundes erhöht 
[7, 50]. Dennoch neigen die YBCO-Supraleiter bei äußerer Beanspruchung (mecha-
nische Bearbeitung, Systemintegration, Thermoschock) zur Rissbildung und              
-ausbreitung bis hin zum schlagartigen Materialversagen [100].  
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4.   Methodik 
4.1.  Verarbeitung der Ausgangspulver 
 
Im Rahmen dieser Arbeit werden die pulverförmigen Einsatzstoffe der chemischen 
Zusammensetzung SmBa2Cu3O7-δ (Sm123) und YBa2Cu3O7-δ (Y123) als Precursor-
pulver deklariert. Der Sm123-Precursor ist ein Zwischenprodukt zur Herstellung 
gebrauchsfertiger SmBCO-Impfkristalle und wird nach keramischen Technologien in 
Eigenarbeit gewonnen. Im weiteren Verlauf der Pulverpräparation wird der Sm123-
Precursor mit einem Zusatz von Sm2O3 zum gewünschten Ausgangsgemenge aufbe-
reitet. Zur Fertigung massiver YBCO-HTSL kommt ein kommerziell erhältlicher Y123-
Precursor zum Einsatz, der mit weiteren Zusätzen (Y2O3, CeO2) zur endgültigen 
Ausgangsformulierung vermischt wird.  
 Im SmBCO- und YBCO-Stoffsystem wird bewusst mit einem erhöhten Samari-
um- bzw. Yttriumgehalt gearbeitet. Die Zugabe der Seltenerdoxide (Sm2O3 bzw. 
Y2O3) wirkt zum einen dem Austritt von Flüssigphase aus den Formkörpern entgegen 
und dehnt zum anderen den Temperaturbereich stabiler Kristallisationsbedingungen 
aus (siehe Kapitel 3.5.1.) [78].  
 Die Beimischung von CeO2 im YBCO-System soll zusätzlich zur Formstabilität 
der Probenkörper während der Schmelztexturierung beitragen und überdies die Pin-
ning-Eigenschaften der Massivsupraleiter verbessern (siehe Kapitel 4.3.2., Seite 73) 
[34, 79, 82]. Der heute übliche CeO2-Zusatz löste bei vergleichbarer Wirkung den 
vormals verwendeten deutlich teureren Platinoxid-Zusatz ab [35]. Im Fall der 
SmBCO-Materialien wurde von dem Zusatz von CeO2 abgesehen, da es hierbei nicht 
auf die Optimierung supraleitender Werkstoffeigenschaften ankam. 
 Um bei der Herstellung der Keimkristalle und der Supraleiter eine reproduzierba-
re Qualität zu garantieren, ergibt sich die Forderung nach bekannten und konstanten 
Ausgangsbedingungen. Daraus folgt die Notwendigkeit zur umfassenden Material-
aufklärung, zumal die Ergebnisse der Produktsynthese sowie die Weiterverarbeitung 
der Materialien maßgeblich von den Werkstoffcharakteristiken abhängig sind.  
 In den folgenden Unterabschnitten werden mit der Röntgendiffraktometrie und 
der Analyse der Partikelgrößenverteilung gängige Methoden zur Untersuchung der 
Realstruktur der pulverförmigen Einsatzstoffe vorgestellt. Die Präparation des 
Sm123-Precursorpulvers und die Resultate der Pulveranalyse der Ausgangssub-
stanzen werden anschließend im Gliederungspunkt 4.1.3. detailliert erläutert.  





Die Röntgendiffraktometrie (XRD) ist in der Werkstoffkunde ein häufig verwendetes 
Untersuchungsverfahren zur Identifizierung und zur Aufklärung der (Fein-)Struktur 
kristalliner Substanzen und Substanzgemische. Dabei macht man sich die Wellen-
längen der Röntgenstrahlung zunutze, die etwa gleich oder kleiner als die Periodizi-
tätsparameter (atomare Abstände) der untersuchten Strukturen sind [50, 101].  
 Die Analyse der pulverförmigen Einsatzstoffe dieser Arbeit erfolgte an einem 
computergesteuerten Röntgendiffraktometer des Typs X’PERT der Firma Philips. Zur 
Erzeugung der Röntgenstrahlung kam eine evakuierte Röntgenröhre (Röhrenspan-
nung: 40 kV) mit Wolfram-Glühkathode und wassergekühlter Kupferanode zum Ein-
satz. Der divergierende monochromatische Röntgenstrahl tritt auf die in der Mitte ei-
nes Messkreises platzierte Probe, wird an den Netzebenen gebeugt und dringt in ei-
nen Strahlungsdetektor (Proportionalzählrohr) ein [50, 102]. 
 Bei kristallinen pulverförmigen Proben mit einer Vielzahl von zufällig orientierten 
Einzelkristalliten wird der einfallende Nutzstrahl nur an dem Teil der Kristallite ge-
beugt deren Netzebenen, das Bragg-Gesetz erfüllend, günstig zum Primärstrahl ori-
entiert sind. Die dabei entstehenden Interferenzstrahlen verschiedener Netzebenen-
scharen bilden eine diskrete Menge von Interferenzkegeln mit halben Öffnungswin-
keln von 2ϑ. Im Messbetrieb nimmt die Probe verschiedene Winkel zum Nutzstrahl 
und zu einem Strahlungsdetektor ein, wodurch eine quantitative Registrierung der 
auftretenden Interferenzintensitäten in Abhängigkeit der Winkelstellung des Detek-
tors ermöglicht wird. Abschließend kann jede bekannte Phase anhand ihres charak-
teristischen Interferenzdiagramms mittels elektronischer Standarddatensammlung 
(Powder Diffraction File, Herausgeber: ICDD) identifiziert werden [102, 103]. 
 Zur Phasenanalyse werden die pulverförmigen Präparate mit Bindemittel versetzt 
und als kompakte Stücke mit ebener Fläche auf einen Probenhalter im Messkreis fi-
xiert. Aus Gründen der Qualitätssicherung werden bei der Supraleiterherstellung 
sämtliche Ausgangssubstanzen auf ihre chemische Zusammensetzung kontrolliert 
bevor sie in den Fertigungsprozess eingehen. 
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4.1.2. Analyse der Teilchengrößenverteilung 
 
Zur Qualitätsüberwachung der mechanisch hergestellten Ausgangspulver gehört ne-
ben der röntgenografischen Analyse auch die Charakterisierung der Teilchengröße 
und Teilchengrößenverteilung. Die Teilchengrößenverteilung und Teilchenform be-
einflussen die Rieselfähigkeit der polydispersen Pulver und somit die Verdichtungs-
eigenschaften beim Verpressen der Pulvermassen in endformnahe Grünlinge [38]. 
Die Teilchengrößencharakteristik beeinflusst ferner die Reaktivität der Pulverpartikel 
sowohl beim Tempern der Precursorpulver als auch bei den Wärmebehandlungen 
zur Fertigung der Keimpräparate und supraleitenden Halbzeuge [63]. 
 Die Bestimmung der Teilchengrößenverteilung erfolgte mit Hilfe des Partikelgrö-
ßenanalysators LS 200 der Firma Beckman Coulter. Das Gerät ermöglicht eine Ana-
lyse von kolloiddispersen bis grobdispersen Teilchen in Suspensionen im Durchmes-
serbereich von 0,4 µm bis 2000 µm [104]. Die untersuchten Ausgangspulver liegen 
im Normalfall innerhalb dieses Messbereiches. 
 Die Analyse der suspendierten Teilchenensembles erfolgte automatisiert mittels 
Laserbeugung in Einzelmesszyklen [104]. Das Schüttgut wird hierzu trocken oder 
nass präpariert in einen Flüssigkreislauf gebracht. Die Erfahrung zeigte, dass fein-
disperse Ausgangspartikel im Durchmesserbereich von 1 µm bis 30 µm zum Agglo-
merieren neigen [63]. Zur Beseitigung der Agglomerate und zum Dispergieren der 
Partikel im Suspensionsmittel werden feindisperse Pulverproben vor der Messung 
nass präpariert und mit Ultraschall behandelt. Als Suspensionsmittel wurde Isopro-
panol verwendet – es verhält sich zu den untersuchten Pulvern chemisch neutral. 
 Ein monochromatischer Laserstrahl (λ=750 nm) durchleuchtet eine Analysezelle, 
durch die als dünner Flüssigkeitsfilm die Suspension geleitet wird. Abhängig von der 
Partikelgröße wird der gebündelte Laserstrahl von jedem Teilchen in bestimmten 
Streuwinkeln und Lichtintensitäten abgelenkt. Es entstehen charakteristische Beu-
gungsmuster, die mittels optischen Linsensystems auf eine winkelspezifische Fotodi-
odenanordnung fokussiert werden. Eine PC-Auswerteeinheit analysiert die registrier-
ten Lichtintensitäten und ordnet sie 92 Partikeldurchmesserklassen zu. Die Auflö-
sung der Durchmesserbereiche ist logarithmisch abgestuft; mit steigendem Durch-
messer nimmt die Auflösung ab. Der Teilchenanalysator eignet sich daher besonders 
zur Analyse feindisperser Partikel. Die Berechnung der Größenverteilung des ge-
samten Partikelkollektives erfolgt aus der Partikelzahl, -oberfläche und -volumen der 
jeweiligen Größenklassen auf Basis des Fraunhofer’schen Beugungsmodells [104].  
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4.1.3. Präparation und Charakterisierung der Einsatzstoffe 
 
SmBCO-Precursor 
Zu Beginn der Impfkristallpräparation steht die Synthese des SmBa2Cu3O7-δ-
Precursorpulvers durch Phasenumwandlung im festen Zustand. Als pulverförmige 
Ausgangssubstanzen dienen hierbei: 
 
Tab. 4.1.: Aufstellung der pulverförmigen Ausgangssubstanzen zur Herstellung des Sm123-
Precursors mit Angaben zur Reinheit und Hersteller. 
 
 Substanz     Reinheit    Hersteller 
 Sm2O3, Samariumoxid     99,99 %    Crys Tec GmbH, Berlin 
 BaCO3, Bariumkarbonat       ≥ 99 %    Gärungschemie GmbH, Dessau 
 CuO, Kupfermonoxid     99,99 %    Diopma, Barcelona 
 
Die Ausgangsstoffe werden entsprechend dem gewünschten Atomverhältnis     
1 Sm-Atom : 2 Ba-Atome : 3 Cu-Atome stöchiometrisch eingewogen und durch Ver-
rühren von Hand und Sieben (Vibrationssiebmaschine mit Stahlsieb – Maschenweite 
630 µm; Typ: AS 200 control, Firma: Retsch) gründlich vermischt. Anschließend wird 
das homogenisierte Pulvergemisch als lockere Schüttung in Portionen von ca. 40 g 
auf mehrere Tiegel aus Aluminiumoxid verteilt.  
 Die Kalzination des Schüttgutes erfolgt nach einer optimierten mehrstufigen 
Wärmebehandlung [38] in einem 6-Zonen-Kammerofen (Typ: HTK 13/8, Firma: Gero 
GmbH, Neuhausen) unter Luftatmosphäre und Normaldruck. Das Temperaturpro-
gramm eines Temperschrittes setzt sich aus einer Aufheiz- und Abkühlphase mit 
konstanter Heizrate von 200 K/h und einer isothermen Haltephase von 72 h bei 
890 °C zusammen. Die Umwandlung der Ausgangspulverm ischung in die schwarze 
Sm123-Phase verläuft hierbei über eine Festphasenreaktion, wie folgend aufgeführt: 
 
BaCO3  +  CuO                    CO2 ↑  +  BaCuO2 (9) 
4 BaCuO2  +  Sm2O3  +  2 CuO                    2 SmBa2Cu3O7-δ (10) 
 
Die Festphasenumwandlung geht mit einer Verdichtung der Pulverschüttung einher, 
so dass die Partikel als relativ fest verbackenes Haufwerk vorliegen. Zwischen den 
4. Methodik – 4.1.3. Präparation und Charakterisierung der Einsatzstoffe 47 
   
einzelnen Temperschritten werden die entstandenen Sinterkuchen in einer Reibscha-
le mit Pistill von Hand pulverisiert, bis das Pulver ein Sieb der Maschenweite 630 µm 
vollständig passiert. Vorangegangene Untersuchungen [38] zeigten, dass eine höhe-
re Haltetemperatur die Festphasenumwandlung intensiviert, aber auch die mechani-
sche Zerkleinerung deutlich erschwert. Ferner können bereits auftretende Schmelz-
phasen entweichen, mit den Tiegelmaterialien reagieren und somit die Zusammen-
setzung des Pulvers nachteilig verändern. Zu niedrige Umwandlungstemperaturen 
führen hingegen zu einer unnötigen Verzögerung der Phasenumsetzung.  
 Zur Überwachung des Fortschritts der Festphasenreaktion und zur Kontrolle der 
Phasenreinheit wird nach jedem Temperschritt die Zusammensetzung des Pulvers 
röntgenografisch analysiert. In Abb. 4.1. sind beispielhaft die Röntgenbeugungsdia-
gramme von Pulvern nach dem ersten und dritten Temperschritt dargestellt. Die re-
gistrierten Interferenzintensitäten sind typischerweise als Funktion der Winkelpositio-
nen (2ϑ) des Strahlungsdetektors aufgetragen. Nach einer Temperzeit von 72 h lie-
gen neben der Sm123-Phase auch BaCuO2 (Bariumkuprat) und unreagierte Aus-
gangsstoffe, wie das stabile BaCO3, vor (Abb. 4.1 (a).). Infolge einer weiteren Fest-
phasenreaktion (siehe Reaktionsgleichung (6), Seite 29) entstand Sm2BaCuO5 
(Sm211) – hier allerdings als unerwünschte Begleitphase. 
 Anhand der Intensität der Reflexe kann eine Bestimmung der jeweiligen Phasen-
anteile vorgenommen werden. Die Nachweisgrenze einer Phase liegt bei etwa 5 %. 
Bei optimalem Reaktionsverlauf schwindet die Masse des Pulvers während der ers-
ten Temperung um etwa 10 % [38]. Der Tempervorgang wird in aller Regel dreimal 
wiederholt (Gesamttemperzeit: 216 h) bis der Masseverlust gegen Null geht und 
SmBa2Cu3O7-δ als reine Phase im Röntgendiffraktogramm festzustellen ist 
(Abb. 4.1 (b).).  
 Im nächsten Arbeitsschritt erfolgt unter stetiger Kontrolle der Teilchengrößenver-
teilung die Einstellung der gewünschten Größencharakteristik des phasenreinen Pre-
cursorpulvers. Abb. 4.2. zeigt hierzu ausgewählte Ergebnisse der Partikelgrößenana-
lyse mittels Laserbeugung an SmBa2Cu3O7-δ-Pulvern nach verschiedenen Vermah-
lungsschritten. Im Häufigkeitsschaubild ist die prozentuale Volumenverteilung der 
gemessenen Partikeldurchmesser in differentieller und kumulativer Form dargestellt 
und tabellarisch verschiedene statistische Angaben beigefügt.  
 Die erste Partikelgrößenbestimmung (Messung 1) wurde an manuell pulverisier-
tem Sm123-Precursorpulver des dritten Tempervorganges durchgeführt. Nach weite- 







Abb. 4.1.: Röntgendiffraktogramme von Sm123-Pulver der Precursorsynthese nach (a) der ersten 
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rer Zerkleinerung des Pulvers in einer Planetenkugelmühle (Typ: PM 400, Firma: 
Retsch) bei einer Mahldauer von 6 min und einer Rotationsgeschwindigkeit von 
200 1/min, wurde das Mahlgut erneut analysiert (Messung 2). Die Einstellung der 
endgültigen Partikelgrößenverteilung mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 
in diesem Beispiel 40 µm erfolgte durch eine dritte Vermahlung mit einer Dauer von 
4 min bei 200 1/min (Messung 3).  
 Die Partikelgrößenverteilungen zeigen in der differentiellen Darstellung eine bi-
modale Verteilungscharakteristik mit einem nahezu konstanten Durchmessermaxi-
mum im Feinanteil von ≈23 µm und einem variierenden Maximum im Grobanteil von 
etwa 150 µm bis 400 µm. Aus den Kurven geht deutlich hervor, wie mit steigendem 
Mahlaufwand der grobdisperse Partikelanteil abgebaut wird, während der Anteil an 
feinen Partikeln wächst. In vorangegangenen Untersuchungen [38] hatte es sich für 
die Herstellung der SmBCO-Halbzeuge als vorteilhaft erwiesen, feinkörnige Precur-
sorpulver mit mittleren Durchmessern von 30 µm bis 70 µm einzusetzen. Zu grobe 
Partikel werden im Schmelztexturierungsprozess nicht vollständig zersetzt und kön-
nen als parasitäre Nukleationskeime das angestrebte quasi-einkristalline Kornwachs- 
 
Volumenstatistik (arithmetisch) 
Parameter Sm123-Messung 1 Sm123-Messung 2 Sm123-Messung 3 
Mittelwert in µm 136,7 72,70 40,04 
Maximum in µm 23,81 23,81 21,69 
d10 in µm 6,803 6,644 6,337 
d50 in µm 28,33 24,85 21,89 
d90 in µm 459,7 248,1 111,3 
 
Abb. 4.2.: Partikelgrößenverteilungen von Sm123-Precursorpulvern nach verschiedenen Vermah-
lungsschritten dargestellt im Häufigkeitsschaubild (oben) und in statistischer Auswertung (unten).  
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tum stören. Feinere Pulver erschweren die Pressbarkeit, was zu Verspannungen und 
folglich zu Pressrissen im Grünling führen kann [38].  
 Anhand der Verteilungssummenkurven (kumulative Darstellung) bzw. aus den 
Daten der statischen Auswertung sind charakteristische Werte der Partikelanalyse 
ablesbar. Der Wert d90=459,7 µm (Messung 1) besagt z. B., dass 90 % des Volu-
mens von Teilchen stammt, die einen Partikeldurchmesser kleiner als 459,7 µm auf-
weisen bzw. 10 % des Partikelvolumens größer als der angegebene Wert sind.  
 Im Verlauf der Keimherstellung wird der Sm123-Precursor mit einem Zusatz von 
Sm2O3 vermischt. Die Teilchengrößenverteilung des Sm2O3-Pulvers zeigt ein Maxi-
mum im Feinanteil von etwa 4 µm und eine breit auslaufende Schulter im Bereich 
von etwa 0,6 µm bis 1,3 µm (Abb. 4.4 (b).). Für die endgültige Zusammensetzung der 
Ausgangspulver ergibt sich somit eine mehrmodale Partikelgrößenverteilung. In Vor-
untersuchungen hatte sich diese Größenverteilung bewährt, da sich die Pulvermas-
sen beim uniaxialen Verpressen leichter und gleichmäßiger verdichten lassen – klei-
nere Teilchen befüllen die Hohlräume zwischen den größeren Partikeln [38]. 
 
YBCO-Precursor 
Zur Herstellung massiver YBCO-Supraleiter gelangen ein kommerziell erhältlicher 
Y123-Precursor in zwei festgelegten Partikelgrößenfraktionen (Bezeichnung: SR 5 
und SR 400) sowie weitere Pulverzusätze zum Einsatz. Die Ausgangssubstanzen 
sind im Detail: 
 
Tab. 4.2.: Aufstellung der pulverförmigen Ausgangssubstanzen zur Herstellung der YBCO-Massiv-
supraleiter mit Angaben zur Reinheit und Hersteller. 
 
 Substanz    Reinheit   Hersteller 
 YBa2Cu3O7-δ (SR 5, SR 400)       99,9 %   Solvay Infra GmbH, Hannover 
 Y2O3, Yttriumoxid     99,99 %   Auer Remy GmbH, Hamburg 
 CeO2, Cerdioxid     99,99 %   Auer Remy GmbH, Hamburg 
 
Vor der Weiterverarbeitung wird die chemische Zusammensetzung der erworbenen 
Pulver röntgenografisch kontrolliert. In Abb. 4.3. ist beispielgebend das Röntgen-
diffraktogramm des Y123-Ausgangspulvers (SR 400) dargestellt. Generell wiesen die 
aufgenommenen Beugungsdiagramme im Rahmen der Messgenauigkeit allen 
Einsatzsubstanzen eine phasenreine chemische Formulierung aus.  
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Abb. 4.3.: Interferenzdiagramm vom phasenreinen Y123-Precursorpulver (SR 400).  
 
Die prozentuale Volumenverteilung der Partikeldurchmesser der feinen (SR 5) und 
groben (SR 400) Größenfraktion des YBa2Cu3O7-δ-Precursors veranschaulicht 
Abb. 4.4 (a).. Die differentielle Darstellung lässt im Falle des groben Pulvers eine bi-
modale Partikelgrößenverteilung erkennen, mit einem Maximum bei 391 µm und ei-
nem zweiten kleineren Maximum bei 17 µm. Das feine Pulver zeigt eine monomodale 
Größenverteilung der Partikeldurchmesser mit einem Maximum bei 3,7 µm.  
 Die pulverförmigen Zusätze (Y2O3, CeO2) weisen eine bimodale Teilchengrößen-
charakteristik mit einem Hauptmaximum der Partikelverteilung von 9,4 µm im Falle 
des Y2O3-Pulvers bzw. 3,1 µm beim CeO2-Zusatz und einer breit auslaufenden 
Schulter mit einem zweiten Maximum von 0,9 µm (Y2O3) bzw. 0,8 µm (CeO2) auf 
(Abb. 4.4 (b).). Das Gemenge aus Precursorpulver und Zusätzen verfügt somit über 
eine mehrmodale Verteilungscharakteristik, die sich im Standardprozess der Supra-
leiterherstellung schon lange bewährt hat. Sie trägt zum gleichmäßigen Verdichten 
der Pulvereinwaagen bei und wirkt somit der Entstehung von Pressrissen im Grün-
ling entgegen [34]. 





Parameter Y123-SR 400 Y123-SR 5 
Mittelwert in µm 214,5 3,558 
Maximum in µm 390,9 3,687 
d10 in µm 7,607 1,538 
d50 in µm 152,1 3,319 





Parameter Sm2O3 Y2O3 CeO2 
Mittelwert in µm 3,466 9,491 2,446 
Maximum in µm 4,047 9,370 3,059 
d10 in µm 0,811 1,442 0,625 
d50 in µm 3,081 7,603 2,149 
d90 in µm 6,747 20,06 4,822 
 
Abb. 4.4.: Häufigkeitsschaubild (oben) und statistische Auswertung (unten) der Partikelgrößenvertei-
lungen von (a) Y123-Pulvern verschiedener Körnung und (b) der eingesetzten Zusatzsubstanzen der 
SmBCO- bzw. YBCO-Synthese. 
(a) 
(b) 
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4.2.  Herstellung der Presskörper 
 
Die Fertigung der SmBCO- und YBCO-Presskörper sowie die anschließenden Wär-
mebehandlungsprozeduren erfolgten in Anlehnung an eine im IPHT etablierte pul-
verkeramische Standardroute [2, 38]. Somit ist ein direkter Vergleich der Resultate 
mehrfach fremdbekeimter Proben mit konventionell gefertigten Supraleitern möglich. 
Ebenso ist die Beurteilung der Effektivität der Maßnahmen zur Optimierung der 
Keimkristallgewinnung statthaft. 
 Zur Herstellung der Keime wird der Sm123-Precursor mit einem Zusatz von 
Sm2O3, entsprechend dem gewünschten Stoffmengenverhältnis Sm1,5Ba2Cu3O7-δ, 
eingewogen und von Hand verrührt. Nach dem Sieben der Pulvermassen durch ein 
Stahlsieb (Maschenweite 630 µm) wird das Pulver mit einer Planetenkugelmühle für 
10 min bei einer Rotationsgeschwindigkeit von 100 1/min ohne Mahlwirkung homo-
genisiert. Eine nochmalige Siebung schließt die Pulveraufbereitung ab. 
 Im technologischen Verlauf der Supraleiterherstellung wird der Y123-Precursor 
mit Zusätzen von Y2O3 und CeO2, entsprechend der geforderten Gesamtzusammen-
setzung von Y1,5Ba2Cu3O7-δ + 1 Gew.-% CeO2, eingewogen und analog dem obigen 
Vorgehen durch Verrühren, Sieben und Mischen gründlich homogenisiert. Bei dem 
eingesetzten Y123-Precursor handelt es sich um eine Mischung aus 25 Gew.-% fei-
nem (SR 5) und 75 Gew.-% grobem (SR 400) Precursorpulver. Das Massenverhält-
nis und die resultierende multimodale Partikelgrößenverteilung der Einwaage wurden 
in der Vergangenheit in Hinblick auf ein gleichmäßiges Verdichten der Pulvermassen 
während der Formgebung optimiert [36, 63].  
 Die Formgebung der aufbereiteten Ausgangsgemenge erfolgte durch Pulver-
kompaktierung in einer automatischen Laborpresse mit elektrohydraulisch betätigter 
Druckplatte (Typ: PW 40 ES, Firma: P/O/Weber GmbH, Remshalden). Je nach ge-
forderter Probengeometrie wurden die Pulvermassen in entsprechende Presswerk-
zeuge eingefüllt und unter uniaxial wirkendem Pressdruck zu Presskörpern, den so 
genannten Grünlingen, verdichtet. Die Abmessungen der vorhandenen Pressmatri-
zen und Pressstempel gaben die erzielbare Form und Dimension der Proben vor. Die 
Auswahl der Presskraft betreffend hat es sich bewährt, nur so hohe Kräfte wirken zu 
lassen, wie zum Erhalt eines ausreichend robusten Grünlings erforderlich sind. Hö-
here Presskräfte sind nicht sinnvoll, da Verspannungen im Grünling zu Rissen führen 
können, das Entformen erschwert wird und mit höherem Werkzeugverschleiß zu 
rechnen ist. Zudem ist mit den technologisch gegebenen Precursorpulvern eine theo-
retische Gründichte vorgegeben. Während des Pressvorganges lang die Presskraft  
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für eine Dauer von 30 s konstant an. Die erzielten mittleren Pressdichten betragen 
für die SmBCO-Grünlinge 4,5 g/cm3 resp. für die YBCO-Körper 3,9 g/cm3 – 4,1 g/cm3. 
Diese Werte entsprechen rund 68 % (SmBCO) bzw. 65 % – 70 % (YBCO) der Pro-
bendichte nach erfolgten Wärmebehandlungen. Nach Wegnahme des Druckes und 
beim vorsichtigen Herauslösen der Presskörper aus dem Formwerkzeug treten lokale 
Zugspannungen auf, die in Einzelfällen nach ihrer Relaxation zu kraterförmigen Ris-
sen in den Grünlingen führten. Proben dieser Art wurden nochmals pulverisiert und 
erneut verpresst. Zur Vermeidung von Verunreinigungen der Proben wurde auf den 
Einsatz von Presshilfsmitteln verzichtet. Vor allem der in den organischen Substan-
zen enthaltene Kohlenstoff wirkt sich durch einen beträchtlichen Rückgang der 
Sprungtemperatur Tc nachteilig auf die Hochtemperatursupraleiter aus [105, 106]. 
 Die Verdichtungseigenschaften des Pulvers sowie die Reibung des Pulvers an 
der Matrizenwand und innerhalb des Haufwerkes führen bei einseitig ausgeübtem 
Pressdruck zur inhomogenen Verdichtung des Pressgutes. Bei isostatischer Druck-
wirkung ist hingegen eine gleichmäßigere Verteilung der Pulvermassen im Grünling 
möglich [35]. Dem stehen allerdings die Vorteile des uniaxialen Pressens, wie eine 
hohe Reproduzierbarkeit, Maßgenauigkeit des Presslings, automatischer Prozessab-
lauf und Großserientauglichkeit gegenüber, so dass die kosten- und zeitintensivere 
isostatische Formgebung nur noch in Ausnahmefällen angewandt wird.  
 Die folgende Zusammenstellung gibt die geometrischen Formen, die Abmessun-
gen, die Massen, die beaufschlagten Presskräfte und den Probentyp der Presskörper 
wieder, die im Rahmen dieser Arbeit hergestellt wurden. 
 
Tab. 4.3.: Aufstellung der gefertigten Presskörper mit Angabe der Form, Abmessungen und Masse 




(Ø: Durchmesser, h: Höhe) 






Ø=20,0; h=14,0 20,0 40 SmBCO Gerader 











42,0 x 42,0 x 21,9 151,0 70 YBCO 
Quader 
90,0 x 45,0 x ≈22 ≈350 120 YBCO 
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4.3.  Fertigung schmelztexturierter Formkörper 
4.3.1. Halbzeuge der Impfkristallgewinnung 
 
Die Herstellung der SmBCO-Formkörper zur Impfkristallgewinnung und die Fertigung 
konventioneller YBCO-Kompaktsupraleiter erfolgt im IPHT anhand der modifizierten 
Schmelztexturierung unter Verwendung von Fremdkeimen, dem so genannten Top-
Seeded Melt-Textured-Growth (TSMTG)-Verfahren [3, 4]. Die Fremdkeimmaterialien 
gelangen hierbei vorrangig auf den Deckflächen der Probenkörper zum Einsatz. Die 
Bekeimung der Probendeckfläche kann prinzipiell als Einfachbekeimung (Single-
Seeding [5, 8]) oder Mehrfachbekeimung (Multi-Seeding [15, 20]) erfolgen. Im Fall 
der Einfachbekeimung geht ein einzelnes Impfkristallpräparat pro anzufertigendes 
Halbzeug in den Produktionsprozess ein. Bei gleichzeitigem Einsatz von zwei oder 
mehreren Keimpräparaten spricht man vom so genannten Multi-Seeded Melt-
Textured-Growth (MSMTG)-Verfahren (siehe Kapitel 4.3.2.) [15, 20].  
 Durch epitaktisches Kristallwachstum an einem geeigneten Fremdkeim ermög-
licht das Single-Seeding Verfahren die Gewinnung kristallographisch eindomäniger 
REBCO-Formkörper mit vorgegebener Orientierung der Raumgitterachsen [5-7]. 
Aufgrund der ausgeprägten Anisotropie der supraleitenden und mechanischen Mate-
rialeigenschaften, wird in den Formkörpern eine parallele Ausrichtung der kristal-
lographischen c-Achse zur vertikalen Probenachse gefordert. Zum Erzielen der ge-
wünschten Kristallorientierung sind thermisch stabile Fremdkeimmaterialien mit defi-
nierter Kristallorientierung erforderlich [5, 8].  
 Zur konventionellen Produktion von YBCO-Supraleitern im IPHT, als auch für die 
im Rahmen dieser Arbeit eigens hergestellten YBCO-Proben, kamen ausschließlich 
schmelztexturierte quasi-einkristalline SmBCO-Präparate als Keimmaterialien zum 
Einsatz. Die ähnlichen Gitterparameter dieser Impfkristall/Grundkörper-Paarung so-
wie die chemische Kompatibilität der Materialien begünstigen eine epitaktische Ver-
wachsung mit kontrolliert gerichtetem Rekristallisationsverlauf [5, 8]. Durch die Ablö-
sung der vormals verwendeten MgO-Kristalle durch SmBCO-Keimpräparate, konnte 
die Reproduzierbarkeit der Supraleiterherstellung im konventionellen Chargenpro-
zess deutlich gesteigert werden [2]. 
 Die Bekeimung kann grundsätzlich in zwei verschiedenen Modi erfolgen, der 
gängigen Kaltbekeimung (engl. Cold-Seeding [3-5, 8]) und der Heißbekeimung (engl. 
Hot-Seeding [107-109]). Im Fall der stets angewandten „kalten“ Bekeimung wird der 
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Impfkristall vor Beginn der Schmelzbehandlung bei Raumtemperatur definiert auf 
dem Presskörper platziert. Bei dem eher unüblichen Heißbekeimungsverfahren wird 
der Impfkristall im Verlauf der Wärmebehandlung, unmittelbar vor dem Einsetzen der 
Rekristallisation, auf den Schmelzkörper gesetzt. In diesem Fall gleicht das Platzie-
ren des Keimkörpers weniger einem definierten Aufsetzen, sondern eher einem we-
nig steuerbaren Aufwerfen. Daher ist diese Bekeimungsvariante nicht geeignet, wenn 
es auf bestimmte Orientierungsbeziehungen zwischen Keimmaterial und Grundkör-
per, und im Besonderen bei der Mehrfachbekeimung, auf eine definierte Ausrichtung 
der Impfkristalle zueinander ankommt. Zudem dürfte ein Chargenprozess mit Heiß-
bekeimung nur mit erheblich technologischem Mehraufwand zu realisieren sein. 
 
Die praktische Zielsetzung der Arbeit bestand in der Herstellung von YBCO-
Kompaktsupraleitern, basierend auf dem gleichzeitigen Einsatz mehrerer Keimpräpa-
rate. Im Vergleich zur klassischen Chargenfertigung von Supraleitern im Single-
Seeding-Verfahren besteht bei Anwendung der Multi-Seeding-Technik ein deutlich 
größerer Bedarf an adäquaten SmBCO-Impfkristallen definierter Materialqualität.  
 Die bei Übernahme der Arbeit vorhandene Technologie zur Impfkristallgewin-
nung konnte die durch die Mehrfachbekeimung gestiegenen Anforderungen an die 
Keimmaterialien nicht mehr erfüllen. Somit bildete zunächst die Optimierung der 
Keimkristallherstellung ein Zwischenziel der Arbeit. Die Materialentwicklung war hier-
bei auf die Fertigung von quasi-einkristallinen SmBCO-Halbzeugen, als Ausgangs-
materialien zur Gewinnung adäquater Keimpräparate, ausgerichtet. Ein vielverspre-
chendes Optimierungspotential wurde von Anbeginn der Weiterentwicklung des 
Temperaturprogramms der Schmelzbehandlung beigemessen.  
 Die Verfahrensschritte zur Synthese und Aufbereitung der pulverförmigen 
Einsatzstoffe, sowie die Herstellung der SmBCO-Presslinge wurden bereits in den 
Kapiteln 4.1. und 4.2. detailliert erläutert. Der nachfolgende Textabschnitt beschreibt 
die technischen und methodischen Details des Schmelztexturierungsprozesses zur 
Herstellung der SmBCO-Formkörper. 
 
Schmelztexturierung von SmBCO – Ausgangspunkt der Prozessoptimierung 
Die Schmelzbehandlung der polykristallinen Presskörper erfolgte in einem regelba-
ren 3-Zonen-Haubenofen mit vertikal angeordneter zylindrischer Heizwendel 
(Typ: SO 453, Firma: Linn High Therm GmbH, Eschenfelde). Eine feuerfeste Boden-
platte aus Schamott diente zum Schutz des Laborofens vor gegebenenfalls austre-
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tender reaktiver Bariumkupratschmelze. Als weitere Zwischenlage wurde dem 
SmBCO-Pressling (Ø=20 mm, h=14 mm) ein quaderförmiges MgO-Präparat (Firma: 
Crys Tec GmbH, Berlin) der Größe (15 x 15 x 2) mm3 unterlegt (Abb. 4.5.). Die pas-
sivierte MgO-Unterlage verhindert während der Schmelzbehandlung zum einen un-
erwünschte Nukleationen im bodennahen Probenbereich und zum anderen chemi-
sche Reaktionen zwischen dem Probenkörper und der porösen Schamotte-Platte 
[110, 111]. Die MgO-Unterlage ist nach der Schmelzbehandlung leicht von der Probe 
zu entfernen und kann mehrfach verwendet werden. 
 Als Fremdkeim, zur Kontrolle der Nukleation, diente ein würfelförmiger MgO-
Einkristall (Firma: Crys Tec GmbH, Berlin) mit einer Kantenlänge von 2 mm. Der 
Impfkristall wurde vor der Wärmebehandlung mit einer seiner gleichwertigen {100}-
Würfelflächen im Zentrum der Deckfläche der zylinderförmigen SmBCO-Presskörper 
platziert [38, 112] (Abb. 4.5.). Die unterschiedlichen Kristallgitter der MgO-Keime 
(NaCl-Struktur) und der SmBCO-Grundkörper (Perowskitstruktur) haben eine effekti-
ve Gitterfehlpassung von etwa 9 % [113] zur Folge, die bei der epitaktischen Ver-
wachsung zu unerwünschten Sekundärnukleationen führen kann. 
 Die Schmelztexturierung der vorbereiteten Proben erfolgte unter Luftatmosphäre 
und Normaldruck nach einem Temperaturprogramm, das im Wesentlichen aus einem 
Sinterschritt, einer Hochtemperaturstufe und einer Rekristallisationsphase besteht. 
Abb. 4.5.: Vorbereitung einer SmBCO-Probe für die Schmelztexturierung. Das würfelförmige MgO-
Präparat im Zentrum der Deckfläche dient als Kristallisator. Im Laborofen wird der Presskörper auf ei-
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Das Temperaturprogramm war segmentweise zu programmieren. Ein Programm-
segment setzt sich aus einer Aufheiz- bzw. Abkühlphase auf eine Zieltemperatur mit 
konstanter Heizrate und einer bestimmten Haltezeit bei dieser Temperatur zusam-
men. Das in folgender Tabelle vorgestellte Temperatur-Zeit-Regime entspricht dem 
vormals verwendeten Temperaturprogramm [38], von dem ausgehend die weiterfüh-
rende Programmoptimierung bestritten wurde. 
 
Tab. 4.4.: Temperatur-Zeit-Programm der Schmelztexturierung zur Fertigung der SmBCO-Formkörper. 
 
Segment Heiz-/Kühlrate Zieltemperatur Haltezeit 
1 300 K/h  ↑   950 °C  24 h 
2 100 K/h  ↑ 1090 °C 0,3 h 
3 
  50 K/h  ↓ 1061 °C  24 h 
4 
 0,5 K/h  ↓ 1040 °C     0 
5 100 K/h  ↓     25 °C  Ende 
 
Im ersten Segment der Wärmebehandlung wird während der Aufheiz- und Haltepha-
se der poröse Presskörper im Streben nach Minimierung der freien Energie verdich-
tet. Mit dem als Sintern bezeichneten Abbau von Hohlraum gibt der gepresste Form-
körper Luft an die Umgebung ab. Die isotherme Haltephase dient bezüglich des 
Sauerstoffgehaltes der Probenkörper zur Schaffung einheitlicher Ausgangsbedin-
gungen für den weiteren Prozessverlauf. Äußeres Kennzeichen der Verdichtung ist 
eine mittlere Volumenabnahme der Proben von etwa 20 %. Als Begleiterscheinung 
des Sinterns tritt die Phasenbildung von Sm211 und Sm123 (feste Lösung), als Folge 
einer Festphasenumwandlung des Sm123-Precursors mit Sm2O3, auf (siehe Reakti-
onsgleichung (6), Seite 29) [38].  
 Während des zweiten Programmsegmentes, des Hochtemperaturschrittes, voll-
zieht sich die peritektische Zersetzung der Sm123-Verbindung gemäß Reaktionsglei-
chung (7) (siehe Seite 29) [38, 87]. Das Ziel ist die Bildung einer homogenen Aus-
gangssubstanz, bestehend aus einer Ba- und Cu-reichen Schmelze mit festen 
Sm211-Ausscheidungen. Hohe Temperaturen und lange Haltezeiten fördern in die-
sem Programmschritt den Ablauf unerwünschter Sekundärprozesse, wie bspw. das 
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Anwachsen der Sm211-Partikel durch Ostwald-Reifung (siehe Seite 73) [83]. Eine 
Vergröberung der Sm211-Phase wirkt der Stabilität des hochviskosen 
Sm211/Schmelze-Verbundes entgegen und steigert die Gefahr des Austritts von 
Flüssigphase sowie des Auftretens instabiler Kristallisationsbedingungen [38].  
 Die Programmsegmente 3 und 4 bilden die Rekristallisationsphase. Im dritten 
Segment erfolgt zunächst eine Abkühlung auf eine Temperatur Ta (1061 °C); wenig 
unterhalb der peritektischen Temperatur Tp. Bei Tp befinden sich die flüssige und die 
festen (Sm123, Sm211) Phasen im thermodynamischen Gleichgewicht. Erst durch 
die geschaffene Unterkühlung ∆T (∆T = Tp – Ta) wird das System aus der thermody-
namischen Gleichgewichtslage entfernt, wodurch ein entsprechender Energiebetrag 
zur Bildung wachstumsfähiger Nukleationskeime (Sm123) zur Verfügung steht. Ist Ta 
günstig gewählt, entstehen in der Schmelze arteigene Wachstumseinheiten, die aus-
schließlich am aufgesetzten MgO-Keim ankristallisieren [38].  
 Nach erfolgter Keimbildung schreitet im unterkühlten Formkörper, bereits im Ver-
lauf der 24stündigen Haltezeit, das gerichtete Kristallwachstum raumgreifend voran. 
Ein partielles Anlösen der Sm211-Partikel sorgt für die Bereitstellung von Sm3+-
Ionen, die mit den Bestandteilen der Ba-Cu-reichen Schmelze an der Wachstums-
front die feste Sm123-Phase bilden [81, 114]. Die Löslichkeit von Sm in der flüssigen 
Phase ist gering, so dass ein Großteil der Sm211-Teilchen ungelöst in der Schmelze 
verbleibt. Die Sm211-Partikel werden in Abhängigkeit bestimmter Faktoren (siehe 
Seite 38: „inclusion trapping/pushing theory“ [90, 91]) in den wachsenden Sm123-
Kristall eingebaut oder vor der Erstarrungsfront hergeschoben. Das Anhäufen von 
Sm211-Teilchen vor der Sm123/Liquid-Phasengrenze behindert mit voranschreiten-
der Kristallisation zunehmend die Zufuhr benötigter Flüssigphasenbestandteile zur 
Wachstumsfront. Die sich folglich ändernde Zusammensetzung der Schmelze resul-
tiert in einer Verschiebung der Kristallisationstemperatur zu niedrigeren Werten; die 
Wachstumsgeschwindigkeit bei Ta nimmt allmählich ab. Zum Aufrechterhalten einer 
kontinuierlichen Rekristallisation schließt sich nach der Halteperiode im vierten Pro-
grammsegment eine langsame Abkühlphase auf 1040 °C an. Bei Erreichen der 
Temperatur ist das primäre Kristallwachstum abgeschlossen und das schmelztextu-
rierte Material nimmt nahezu das gesamte Probenvolumen ein.  
 Die Kristallinität des entstandenen Gefüges ist wesentlich von der Höhe der Un-
terkühlung ∆T des Systems abhängig. Ist Ta zu niedrig gewählt oder die Abkühlrate 
im vierten Segment zu hoch, nimmt als Folge spontaner Nukleationsvorgänge die 
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Anzahl wachstumsfähiger Keime im Schmelzkörper zu – die Probe erstarrt polykri-
stallin. Im Idealfall wächst, ausgehend vom MgO-Keim, ein einzelnes Korn heran, 
ohne dass unerwünschte parasitäre Nukleationen die quasi-einkristalline Erstarrung 
beeinträchtigen. 
 Mit der Abkühlung des Laborofens auf Raumtemperatur endet im fünften Pro-
grammsegment die primäre Wärmebehandlung. Der Bodenbereich der Probe erstarrt 
im Verlauf der raschen Abkühlung polykristallin und bildet mit verfestigter Rest-
schmelze die technologisch nicht verwertbare Sekundärphase.  
 Im Anschluss an die Schmelztexturierung erfolgt eine weitere separat geführte 
Wärmebehandlung, die Sauerstoffbehandlung (siehe Abschnitt 4.4.).  
 
Vormals erzielte SmBCO-Proben und Keimpräparate 
Der SmBCO-Formkörper in Abb. 4.6. wurde anhand der vorgestellten Schmelzbe-
handlung gefertigt und stellt den Ausgangspunkt der im Rahmen der Doktorarbeit un-
ternommenen Optimierungsexperimente dar. Für das angewandte Temperaturpro-
gramm beispielgebend, besteht das Gefüge der Probe aus mehreren radial gewach-
senen Körnern unterschiedlicher Kristallorientierung. Hierbei nehmen die Körner ih-
ren Ursprung zumeist am aufgesetzten Impfkristall. Im Falle einer unvollständigen 
Zersetzung der Sm123-Kristallite in der Hochtemperaturphase, würden diese als art-
Abb. 4.6.: Schmelztexturierter SmBCO-Formkörper. Ausgehend vom MgO-Keim (im Bild entfernt) er-
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eigene Kristallisatoren zu einer spontanen mehrkörnigen Erstarrung – unabhängig 
vom MgO-Keimpräparat – führen. Demnach wurde der Hochtemperaturschritt ausrei-
chend intensiv geführt.  
 Die Ursachen der grobkristallinen Erstarrung könnten sowohl die merkliche Fehl-
passung der Keim/Grundkörper-Paarung als auch nicht optimal gewählte Programm-
parameter der Rekristallisationsphase sein. Zur Bearbeitung des gestellten Themas 
war die Verwendung von einkristallinem MgO als Keimmaterial vorgegeben. Erwie-
senermaßen stellen schmelztexturierte NdBa2Cu3O7-δ-Kristalle (NdBCO) (Tp≈1080 °C 
[115]) aufgrund der gleichartigen Kristallstruktur einen besseren Keimwerkstoff zur 
Herstellung von SmBa2Cu3O7-δ-Materialien dar [116]. NdBCO-Kristalle mit hinreich-
enden Materialeigenschaften sind jedoch bislang kommerziell nicht verfügbar. Dienli-
che MgO-Kristalle sind dahingegen im einschlägigen Handel in großer Stückzahl er-
hältlich. Die Anstrengungen zur Prozess- und Materialoptimierung waren somit auf 
eine Anpassung der Programmparameter der Rekristallisationsphase fokussiert. 
 Nach Abschluss der Wärmebehandlungen werden die sauerstoffbeladenen 
SmBCO-Formkörper zum Zweck der Keimkristallgewinnung mechanisch zerkleinert. 
Die folgende Bildsequenz (Abb. 4.7.) gibt die bei Übernahme der Arbeit vorherr-
schende Routine der Impfkristallseparation wieder [38]. Als Hilfsmittel dienten einfa-
che Handwerkzeuge, wie leichte Handhammer, Flachmeißel und Trennzangen. Die 
Gefüge der bis dato erzielten SmBCO-Proben bestanden stets aus mehreren Kör-
nern mit unterschiedlichen Kristallorientierungen, was die Schaffung quasi-
einkristalliner Keimpräparate stark limitierte. Zum Erhalt entsprechender Impfkristalle 
galt es vorerst, die grobkristallinen Proben in die einzelnen Körner zu zerlegen. Auf-
grund der zumeist großen Orientierungsunterschiede und der nicht vorhersehbaren 
Korngrenzenverläufe war dies jedoch nur eingeschränkt möglich. Daher wurde häufig 
nur das vermeintlich größte Korn auf Kosten der anderen Kristallite aus dem Proben-
Abb. 4.7.: Vormals angewandte mechanische Zerkleinerung der SmBCO-Formkörper zum Zweck der 
Keimkristallgewinnung [38].  
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gefüge herausgetrennt. Somit entstand ein anteilmäßig großer, nur eingeschränkt 
verwertbarer, Materialverschnitt. Die großen Bruchstücke wurden abschließend in 
wenige kleine Keimkristalle zerteilt bzw. kleine Kristallbruchstücke möglichst voll-
ständig von Kristallfragmenten andersgearteter Orientierung befreit. Aus den mehr-
kristallinen SmBCO-Formkörpern (Ø=17 mm, h=11 mm, m≈16,5 g) ließen sich in der 
dargestellten Weise nur geringe Mengen von etwa 20 bis 30 Keimkristallen mit hin-
reichenden Materialeigenschaften zum Einsatz im Single-Seeding-Prozess gewin-
nen. Zur Anwendung im Multi-Seeding-Verfahren sind die überwiegend unregelmä-
ßig geformten Keimpräparate hingegen ungeeignet. Dem grobkörnigen Gefüge der 
Proben und dem Vorgehen bei der Keimpräparation sind ferner zuzuschreiben, dass 
die Keimkörper nicht in jedem Fall quasi-einkristallin vorlagen.  
 Entscheidend beim Verfahren der Mehrfachbekeimung sind vor allem definierte 
Orientierungsbeziehungen zwischen den einzelnen Impfkristallen. Daher sind Keim-
präparate erforderlich, die eine quasi-einkristalline Gefügebeschaffenheit sowie eine 
einheitliche und praktikable geometrische Gestalt mit definierter Kristallorientierung 
aufweisen. Wird das Gefüge der SmBCO-Proben aus einem einzigen Korn gebildet, 
besteht die Möglichkeit, mit geringem feinmechanischen Aufwand die Formkörper in 
eine hohe Stückzahl gebrauchsfertiger Impfkristalle zu separieren.  
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4.3.2. Mehrfachbekeimung – Multi-Seeding 
 
Im IPHT in Jena werden seit geraumer Zeit YBCO-Kompaktsupraleiter in großen 
Stückzahlen und hoher Qualität in Chargen von bis zu 30 Monolithen fachgerecht ge-
fertigt (siehe Kapitel 1.) [2]. Die Erstreckung der erwünschten quasi-einkristallinen 
Gefügestruktur der Materialien ist jedoch auf einen Korndurchmesser, parallel zur 
Schichtstruktur der Kristallkörper, von etwa 10 cm beschränkt [15-19]. Der Kristallisa-
tionsprozess verläuft mit voranschreitender Erstarrung stetig instabiler [12, 18]. Als 
begrenzender Faktor für ein kontinuierliches Wachstum ist die zunehmende Akkumu-
lation von Y211-Partikeln entlang der Erstarrungsfront zu nennen [90, 91]. Infolge-
dessen steigt mit wachsender Ausdehnung des Y123-Kristalls die Desorientierung 
benachbarter Subkörner an [77, 94]. Zum Rand der Proben gerichtet geht daher die 
elektrische Kopplung der stromtragenden CuO2-Ebenen über die (Sub)-
Korngrenzstrukturen verloren. Die Folge ist eine Degradation elektrischer und mag-
netischer Materialeigenschaften mit steigender Entfernung vom vorgegebenen Impf-
kristall. Das hochleistungsfähige Supraleitervolumen für anspruchsvolle technische 
Anwendungen ist somit auf einen Korndurchmesser von etwa 5 cm limitiert [12, 15].  
 Mit dem Verfahren der Mehrfachbekeimung wurde eine Technologie vorgeschla-
gen [15, 20], die dazu dienen soll, Massivsupraleiter in großflächig stromtragfähiger 
Ausführung zu erzeugen. Ferner soll die Gewinnung von Funktionskörpern, mit einer 
geometrisch dem jeweiligen Anwendungsfall angepassten Form, ermöglicht werden.  
 Geht beim Single-Seeding die kontrollierte Kristallisation von einem einzelnen 
Keimpräparat aus, werden bei der Methode der Mehrfachbekeimung zwei oder eine 
größere Zahl an Keimkristallen vorgegeben. Die Kristallisation resultiert in einer kon-
trollierten mehrkörnigen Erstarrung. Hierbei durchwachsen die von den Impfkristallen 
initiierten Körner simultan das Probenvolumen. Im Idealfall sind die angrenzenden 
Körner über kohärente, für elektrische Ladungsträger durchgängige Korngrenzen 
miteinander verbunden [15, 20]. Durch die Kopplung mehrerer leistungsfähiger Sup-
raleitervolumina kleiner Abmessung über stromtragfähige Korngrenzen wird ein 
mehrkristallines Material, mit dem Leistungsvermögen eines vergleichbar großen 
quasi-einkristallinen Supraleiters, erwartet.  
 
Voruntersuchungen zur Herstellung großvolumiger YBCO-Supraleiter 
Bei den im IPHT gefertigten YBCO-Supraleitern mit der größten Körperausdehnung 
handelt es sich um quaderförmige Proben mit einer Abmessung der Presskörper von 
(90 x 45 x 22) mm3. In Abb. 4.8. ist die Draufsicht eines Supraleiters (Probe: HN15) 
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dieser Spezies nach erfolgter Schmelztexturierung unter Verwendung eines einzel-
nen Keimpräparates dargestellt. Im Verlauf der Wärmebehandlung schwinden die 
Proben dieser Ausgangsgröße auf eine Endabmessung von (79 x 39 x 20) mm3. Die 
Volumenabnahme von 31 % ist auf eine Verdichtung der Körper infolge des Sinter-
prozesses und der Rekristallisation zurückzuführen. Auf die Details der Schmelzbe-
handlung wird im weiteren Textverlauf noch näher eingegangen. 
 Vom aufgesetzten SmBCO-Impfkristall im Zentrum der Probenoberfläche startete 
das c-orientierte Wachstum des Y123-Kristalls, das bis zum Erreichen der langen 
Seitenflächen des Formkörpers quasi-einkristallin voranschritt. Zeitgleich kam jedoch 
das gerichtete Wachstum des Kristallkörpers in den Richtungen [010] und 
  
[0 1 0]  zum 
Erliegen, so dass die verbliebenen Außenregionen der Probe grobkristallin erstarr-
ten. Der quasi-einkristalline Gefügeanteil bei Proben dieser Art ist somit auf einen 
Rauminhalt von etwa (39 x 39 x 20) mm2 begrenzt.  
 In Abb. 4.9. ist die ortsabhängige Verteilung der in z-Richtung wirkenden Kom-
ponenten der remanenten Magnetflussdichte Bz, das so genannte „Trapped Field“, 
der Probe HN15, dargestellt. Dem quasi-einkristallinen Gefüge im zentralen Proben-
bereich entsprechend, weist das gespeicherte Magnetfeldprofil in diesem Gebiet nur 
eine einzige magnetische Domäne auf. Bei einer Messtemperatur von 77 K nahm 
das Maximum der magnetischen Induktion Bzmax einen Wert von 1182 mT an. In den 
vielkristallinen Außenregionen, mit schwacher Textur der supraleitenden Phase, bil-
den die Körner separate Remanenzinduktionen mit deutlich geringeren Flussdichte-
werten aus. Grund dafür sind die Großwinkelkorngrenzen, die für den supraleitenden 
Abb. 4.8.: Ansicht einer Supraleiterprobe der Größe (79 x 39 x 20) mm3. Die Probe wurde unter Ver-
wendung eines einzelnen Fremdkeimes schmelztexturiert. Das Gefüge des Supraleiters setzt sich aus 
einem c-orientierten Kristall im Zentrum der Probe und grobkristallinen Außenregionen mit regelloser 
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Stromfluss eine isolierende Barriere darstellen. Von technologischem Interesse ist 
nur der quasi-einkristalline Gefügebestandteil mit magnetisch eindomänigem Verhal-
ten, so dass ca. 50 % des Probenvolumens als Verschnitt nicht verwertbar sind.  
 Die Charakterisierungsmethode „Field-Mapping“ ermöglicht das Sichtbarmachen 
der gespeicherten Magnetfeldverteilung und ist im Kapitel 4.5.1. der vorliegenden 
Arbeit detailliert beschrieben.  
 
Zur Erhöhung der Materialausbeute wurde anhand der Multi-Seeding-Technik dazu 
übergegangen, eine keimkontrollierte Kristallisation zweier YBCO-Körner in den qua-
derförmigen Probenkörpern zu realisieren. Bei dem Kristallwachstum, ausgehend 
von zwei Keimpräparaten, wurden zwei verschiedene Impfkristallorientierungen vor-
gegeben, die beim Zusammenwachsen der Kristallindividuen zur Entstehung von 
Korngrenzen unterschiedlicher Orientierung führten. Im mehrkristallinen Supraleiter-
gefüge kann die gitterphysikalische Kohärenz über Korngrenzen hinweg nur fortge-
setzt werden, wenn die Periodizität des Raumgitters in den Grenzflächen erhalten 
bleibt. Aus Sicht der anisotropen Kristallstruktur der Y123-Verbindung sind zur Wah-
rung der Gitterkontinuität daher nur die im Folgenden vorgestellten Orientierungsva-
rianten zweckdienlich (vgl. Abb. 3.8., Seite 21). 
 Im ersten Fall (Probe NC13) wurden die Keimkristalle mit einer (001)-Fläche 
zentrisch auf die Deckfläche jedes Probenhalbraumes gesetzt, und zwar dergestalt, 
dass die kristallographische a-Achse beider Keime parallel und die b-Achsen fluch-
tend zueinander ausgerichtet waren (Abb. 4.10 (a).). Der Abstand zwischen den wür-
felförmigen Keimpräparaten (Kantenlänge: 2 mm) betrug 43 mm. Während der Er-
starrung streben die Kristallflächen beider Körner senkrecht zu den Raumgitterrich-
tungen [010] und 
  
[0 1 0]  stirnseitig aufeinander zu und bilden im Bereich der vertika-
Abb. 4.9.: Ortsabhängige Verteilung der remanenten Magnetflussdichte Bz der Supraleiterprobe HN15 
(Abb. 4.8.). Gemäß der quasi-einkristallinen Gefügeregion weist die Probe im Zentrum ein magnetisch 
eindomäniges Verhalten auf. In den grobkristallinen Außenbereichen bilden die Körner hingegen nur 
geringe Remanenzinduktionen aus. 
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len Symmetrieebene der Probe eine Korngrenze vom Typ (010)/
  
(0 1 0) . Aufgrund der 
Symmetrie der Elementarzelle in kristallographischer a- und b-Richtung setzte sich 
im wissenschaftlichen Sprachgebrauch die Bezeichnung der Korngrenze mit 
(100)/(100) durch [15-17, 20-26].  
 Im Gegensatz zur vorhergehenden Keimanordnung wurden im zweiten Fall (Pro-
be ND13) die c-orientierten Impfkristalle mit einer um 45° gedreh ten kristallographi-
schen Orientierung der a/b-Ebenen auf dem YBCO-Presskörper platziert 
(Abb. 4.10 (b).). Die Raumgitterachsen der Keimpräparate in a- und in b-Richtung 
waren somit parallel zueinander als auch parallel zur [110]-Richtung des Presskör-
pers ausgerichtet. Die (100)- und (010)-Wachstumsflächen beider Kristallindividuen 
breiten sich infolgedessen senkrecht zur geometrischen [110]-Richtung des Proben-
körpers aus. Im Verlauf der Erstarrung treffen die Wachstumsflächen im Bereich der 
vertikalen Symmetrieebene der Probe unter einen Winkel von 90° zusammen und 
bilden eine Korngrenze der Orientierung (110)/(110) [16, 21-23, 26].  
 Die Makrostruktur der Proben zeigt für beide Orientierungsvarianten zwei spie-
gelsymmetrisch gewachsene YBCO-Kristalle, die nahezu das gesamte Probenvolu-
men einnehmen. Die Keimbildung der Y123-Phase und das Kristallwachstum gingen 
ausschließlich von den Impfkristallen aus – unerwünschte parasitäre Nukleationen 
traten hingegen nicht auf. Das Gefüge der einzelnen YBCO-Körner ist durch die cha-
rakteristische Sektoraufteilung der c-orientierten Kristalle in vier a-Wachstums-
sektoren und einem c-Wachstumssektor gekennzeichnet (siehe Kapitel 3.6.1.).  
 Die aufgenommene Verteilung der remanenten Magnetisierung dieser Proben 
macht deutlich, dass jedes YBCO-Korn eine separate pyramidale bis kegelförmige 
magnetische Struktur ausbildet (Abb. 4.11.). Die Maxima der remanenten Induktion 
Abb. 4.10.: Makrostruktur der Supraleiterproben mit (a) einer (100)/(100)-Korngrenze und (b) einer 
(110)/(110)-Korngrenze. Die Proben wurden mit je zwei Impfkristallen in unterschiedlicher Ausrichtung 
im Abstand von 43 mm gefertigt. In beiden Fällen kristallisierten ausgehend von den Keimpräparaten 
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nehmen vergleichbare Werte zwischen 1039 mT und 1189 mT ein und befinden sich 
im Zentrum der quasi-einkristallinen Gefügebestandteile. Im gesamten Verlauf, so-
wohl der (100)/(100)- als auch der (110)/(110)-Korngrenze, nimmt dagegen die Mag-
netisierbarkeit der Proben auf Null bzw. kleiner Null ab. Folglich besteht kein supra-
leitfähiger Kontakt zwischen den Körnern – die Kontinuität der stromtragfähigen 
CuO2-Ebenen in den Grenzflächenbereichen ist offenbar gestört.  
 Im Allgemeinen sollen Korngrenzen bei Wahrung der Kompatibilität im Gefüge 
gewisse Orientierungsunterschiede angrenzender Körner überwinden [50]. Ist die 
Fehlorientierung zu groß, entstehen stark gestörte Korngrenzenstrukturen und die 
Kohärenz der Grenzflächen geht verloren. Durch den Einsatz von Impfkristallen mit 
definierter Kristallorientierung sollte die Orientierungsdifferenz der Körner so klein wie 
möglich gehalten werden. Die gegenseitigen mittleren Verkippungen bzw. Verdre-
hungen der Quasi-Einkristalle beider Proben nahmen Werte kleiner 5° an und lagen 
somit im Bereich von Kleinwinkelkorngrenzen [88, 94].  
 In der Mikrostruktur der Übergangszone zwischen den Körnern sind vor allem im 
Fall der (100)/(100)-Korngrenze beträchtliche Einschlüsse von nicht supraleitenden 
Ausscheidungen  zu  erkennen  (Abb.  4.12.).   Durch  Elektronenstrahlmikroanalysen 
 
Abb. 4.11.: Verteilung der remanenten Magnetisierung Bz des Supraleiters (Abb. 4.10 (a).) mit 
(100)/(100)-Korngrenze (oben) und der Probe (Abb. 4.10 (b).) mit (110)/(110)-Korngrenze (unten). Bei 
beiden Proben bilden die Körner separate magnetische Domänen aus, die durch den Verlauf der nicht 
supraleitenden Korngrenzen isoliert voneinander vorliegen. 
(110)/(110) Korngrenze 
(100)/(100) Korngrenze 




Abb. 4.12.: Polarisationsoptische und REM-BSE Aufnahmen der Proben in Abb. 4.10. im vertikalen 
Schnitt senkrecht zur (a, b) (100)/(100)- bzw. (c, d) (110)/(110)-Korngrenze. Vor allem in (a, b) sind im 
Grenzbereich eine beträchtliche Menge nicht supraleitender Ausscheidungen (Y211, CuO, BaCeO3) 
eingelagert. Diese Residualphase stellt eine schwere Störung der Korngrenzenstruktur dar und führt in 
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(EDX, BSE: siehe Kapitel 4.5.2.) belegt, setzt sich diese, als Residualphase bezeich-
nete Gefügestörung, aus mikrokristallinen Y211-Partikeln, Anhäufungen von          
BaCeO3-Kristallen und CuO-Einlagerungen zusammen (Abb. 4.12 (b, d).) [15-18, 21, 
25]. Während des Kristallwachstums sammeln sich die Ausscheidungen vor den Er-
starrungsfronten an und werden beim Zusammentreffen der Körner in der Grenzflä-
chenregion eingeschlossen [15-26]. Die Residualphase verursacht eine schwere Stö-
rung der Korngrenzenstruktur und führt, selbst im Fall der deutlich geringer beein-
trächtigten (110)/(110)-Grenzfläche, zur Verbreiterung der Übergangszone über die 
Koppellänge der Cooper-Paare hinaus. Es entsteht eine isolierende Barriere – die 
erzeugten Korngrenzenverbindungen sind nicht stromtragfähig. Die Entstehung, 
Form und Größe der residualen Gefügebestandteile wird im Kapitel 5.2.2. (Sei-
te 114 f.) näher behandelt. 
 
Programm und Durchführung der Untersuchungen zum Multi-Seeding 
Um das volle Potential des mehrkörnigen Materials über die gesamte Probengeomet-
rie zu erschließen, ist es notwendig, die Stromtransportfähigkeit der Korngrenzen-
verbindung zu erhöhen. Ein leitfähiger Kontakt zwischen den Körnern setzt einen ho-
hen Texturgrad und eine homogene Struktur der Korngrenzen sowie deren geringe 
Dicke voraus [11, 50]. Als wesentlicher Aufgabenteil der vorliegenden Arbeit bestan-
den daher Untersuchungen zum Einfluss der Anordnung der Keimpräparate auf das 
mehrkristalline Wachstum, die Gefügestruktur der Korngrenzenzone und auf die 
Magnetisierungseigenschaften der Supraleiterwerkstoffe. Gemäß den aufgeführten 
Zielen der Arbeit (siehe Kapitel 2.) werden detailliert die Ergebnisse zum Einfluss des 
Abstandes zwischen den Keimkristallen (s1, s2) in Abhängigkeit verschiedener Korn-
grenzengattungen ((100)/(100), (110)/(110)) sowie die Auswirkung einer gegenseiti-
gen Verschwenkung (Verdrehung (θ), Verkippung (ψ)) benachbarter Kristalle darge-
legt und diskutiert. 
 Zur Untersuchung der genannten Einflussgrößen wurden zylinderförmige YBCO-
Proben mit einem Durchmesser der Presskörper von 35,0 mm und einer Höhe von 
18,2 mm benutzt. Die gewählte Probengröße ergab sich zum einen aus dem ökono-
mischen Umgang mit den Einsatzpulvern und zum anderen aus den vorhandenen 
Presswerkzeugen. Die Experimente erfolgten anhand würfelförmiger SmBCO-Keime 
mit einer Kantenlänge von 2 mm. Entsprechend der gewünschten Versuchsparame-
ter wurden jeweils zwei Impfkristalle auf den Deckflächen der Presskörper platziert. 
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Vor dem Einsatz der Impfkristalle wurden die Auflageflächen (a/b-Spaltebenen) pola-
risationsoptisch begutachtet, um die quasi-einkristalline Struktur und die gewünschte 
Kristallorientierung sicherzustellen. Die Oberflächenstruktur der Spaltebenen ist in al-
ler Regel ausreichend glatt, um einen ebenen Grenzflächenkontakt zwischen Keim-
kristall und Grundkörper zu ermöglichen.  
 Die Untersuchung der Auswirkung des Keimabstandes auf die mehrkristalline Er-
starrung geschah anhand unterschiedlicher Keimabstände s1 im Wertebereich von 
2 mm bis 20 mm. Infolge der Probenschwindung während der Schmelzbehandlung 
trat eine Verkürzung der Keimabstände von bis zu 20 % auf. Der Abstand, den die 
Impfkristalle vor der Wärmebehandlung einnahmen, wird im weiteren Textverlauf mit 
s1 bezeichnet. Der Keimabstand nach der Temperaturbehandlung wird hiermit zu s2 
vereinbart.  
 Die Untersuchungen zum Keimabstand erfolgten für beide bereits vorgestellten 
Varianten der Korngrenzenorientierung ((100)/(100) und (110)/(110)). Anhand der 
Ergebnisse galt es, die Orientierungsvarianten bezüglich des Nutzens für die Multi-
Seeding-Technik vergleichend zu bewerten. Im Rahmen dieser Teilarbeit wurde     
ebenfalls eine ringförmige Supraleiterprobe (Presskörpermaße: ØAußen=60 mm;       
ØInnen=12 mm; h=19,8 mm) unter Verwendung von 16 quasi-einkristallinen Keimprä-
paraten gefertigt. Die Anordnung der Impfkristalle ermöglichte eine mehrkristalline 
Erstarrung unter gleichzeitiger Ausbildung beider Korngrenzentypen.  
 Die Experimente zum Einfluss von Fehlorientierungen dienten zur Aufklärung der 
Abhängigkeit der Stromtragfähigkeit des Korngrenzenkontaktes von der beiderseiti-
gen Verschwenkung der Kristallindividuen. Als Spezialfälle einer realen Gitterver-
schwenkung unterscheidet man je nach Orientierungsunterschied der benachbarten 
Kristalle die Grenzfläche in den so genannten twist- und tilt-Korngrenzenanteil (siehe 
Kapitel 3.6.2.). Das Ziel dieser Teilaufgabe bestand in der separaten Untersuchung 
dieser Grenzflächengattungen.  
 Die Untersuchung einer gegenseitigen Verschneidung (twist) der YBCO-Körner 
senkrecht zur c-Wachstumsrichtung erfolgte bei unterschiedlich eingestellten Winkeln 
der a/b-Ebenenverdrehung θ im Bereich von 0° bis 15°. Die c-orientierten Impfkristal-
le nahmen hierzu einen konstanten Keimabstand von s1=7 mm an und waren so 
ausgerichtet, dass fehlorientierte Korngrenzen vom Charakter (100)θ(100) entstan-
den.  
 Die Ermittlung der Auswirkung einer wechselseitigen Verkippung (tilt) der Raum-
gitterachsen in c-Richtung geschah anhand verschiedener Neigungswinkel ψ im 
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Wertebereich von 0° bis 14°. Durch Feinstschleifen der a/b-Spaltebenen wurde den 
Keimkörpern eine um den entsprechenden Neigungswinkel abgeschrägte ebene Flä-
che angearbeitet. Die geneigte Kristallfläche diente als Keimauflage, von der ausge-
hend das um den Winkel ψ verkippte Kristallwachstum in 
  
(00 1 )-Richtung erfolgte. 
Die Keimpaare der Versuchsproben setzten sich somit aus einem streng                  
c-orientierten Impfkristall und einem Keimpräparat mit verkippter c-Achse zusammen. 
Die Anordnung der Keime ermöglichte die Untersuchung einer fehlorientierten 
(100)ψ(100) Korngrenze. Der Abstand der Impfkristalle betrug s1=7 mm. Eine zusätz-
liche a/b-Ebenenverdrehung der Kristallkörper war in diesem Fall unerwünscht.  
 Eine exakte Bestimmung der Größe der Orientierungsdifferenzen erfolgte mittels 
mikroskopischer Winkelmessung unter polarisiertem Licht an a/b- bzw. b/c-
Schliffbildern anhand der Richtungsbeziehungen angrenzender Zwillings- und Mikro-
rissstrukturen.  
 Basierend auf die Erkenntnisse der vorgestellten Untersuchungen stand in nach-
folgenden Experimenten die Herstellung großvolumiger YBCO-Formkörper im Mittel-
punkt. Zu diesem Zweck wurden verschieden große quaderförmige Proben mit bis zu 
sieben Keimpräparaten bestückt und unter Ausbildung beider Korngrenzenorientie-
rungen wärmebehandelt.  
 Des Weiteren wurde begonnen, die bisherige Einzelherstellung vielfach fremdbe-
keimter Proben in eine kontinuierliche Chargenfertigung zu überführen. Hauptau-
genmerk lag hierbei auf einer reproduzierbaren Produktion von magnetisch eindo-
mänigen Massivsupraleitern der Ausgangsgröße (90 x 45 x 22) mm3 zum Aufbau ei-
nes auf HTSL-Materialien basierenden Reluktanzmotors. Diesbezüglich waren Maß-
nahmen zur Anpassung der Schmelzbehandlungsprozedur, der Anzahl der Keimkris-
talle sowie die Impfkristalldimension notwendig. Neben dem Einsatz würfelförmiger 
Keimpräparate wurden in diesem Aufgabenteil ebenso Wachstumsexperimente mit 
quaderförmigen Keimen der Größe (10 x 2 x 2) mm3 durchgeführt.  
 
Schmelztexturierung der YBCO-Materialien 
Die Schmelztexturierung der Versuchsproben erfolgte unter Luftatmosphäre und 
Normaldruck in einem Kammerofen (Typ: HTK 13/8, Firma: Gero GmbH, Neuhau-
sen) mit sechs separat beheizbaren Seitenflächen. Eine nutzbare Bodenfläche der 
Ofenkammer von (25 x 25) cm2 erlaubt ein gleichzeitiges Prozessieren von z. B. 
25 zylindrischen Proben mit einem Durchmesser von 35 mm, 16 quadratischen Pro-
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ben mit einer Seitenlänge von 45 mm oder 8 Proben mit einer rechteckigen Grund-
fläche von (90 x 45) mm2.  
 Vor der Ofenbestückung galt es, gemäß den Untersuchungszielen entsprechen-
de SmBCO-Keimpräparate behutsam auf die Deckfläche der Grünlinge zu setzen. 
Zum Gelingen der Experimente und zum Erzielen aussagekräftiger Ergebnisse ist bei 
dem Arbeitsschritt der Keimbeschickung besondere Sorgfalt geboten. Um möglichst 
genau die geforderten Abstände und Orientierungsbeziehungen zwischen den Keim-
körpern einzustellen, wurden neben konventionellen Längen- und Winkelmessern 
auch eigens angefertigte Schablonen und Anlegevorlagen verwendet. Zum Schutz 
der Heizelemente und der Auskleidung vor gegebenenfalls auslaufender Schmelze 
standen die Proben in der Ofenkammer auf MgO-Unterlagen und Schamotte-Platten. 
 Die Schmelzkristallisation der Versuchskörper verlief nach einem im IPHT be-
währten Temperaturprogramm, das vergleichbar der SmBCO-Herstellung grundsätz-
lich aus den Prozessschritten der Sinterung, der peritektischen Zersetzung und der 
Rekristallisation bestand (Tab. 4.5.).  
 
Tab. 4.5.: Temperatur-Zeit-Programm der Schmelzkristallisation zur Herstellung der YBCO-Proben. 
 
Segment Heiz-/Kühlrate Zieltemperatur Haltezeit 
1 200 K/h  ↑   950 °C  24 h 
2 200 K/h  ↑ 1040 °C  10 h 
3 
  50 K/h  ↓ 1000 °C      0 
4 
    1 K/h  ↓   988 °C  40 h 
5 
 0,3 K/h  ↓   960 °C      0 
6 
  50 K/h  ↓     25 °C  Ende 
 
Im Verlauf des ersten Programmsegmentes erfolgt während der Aufheizphase und 
der Halteperiode bei 950 °C die Verdichtung der pol ykristallinen Presskörper durch 
Sinterung. Hierbei vollzieht sich ebenso die für die modifizierte Schmelztexturierung 
charakteristische Festphasenumsetzung eines Teils der Y123-Phase mit Y2O3 zu 
Y211 und CuO (siehe Reaktionsgleichung (2), Seite 26) [78].  
 Im anschließenden Hochtemperaturschritt (Segment 2) soll eine vergleichsweise 
lange Haltezeit bei maximaler Prozesstemperatur, auch im Fall großvolumiger Pro-
4. Methodik – 4.3.2. Mehrfachbekeimung – Multi-Seeding 73 
   
ben, die vollständige peritektische Umsetzung der Y123-Phase sicherstellen (siehe 
Reaktionsgleichung (3), Seite 26). Ziel dieses Schrittes ist die Bildung eines homo-
genen Ausgangsgemisches, bestehend aus Ba-Cu-haltiger Schmelze und eingela-
gerten festen Y211-Partikeln. Die SmBCO-Keime behalten während der Hochtempe-
raturphase aufgrund ihrer höheren peritektischen Temperatur (Tp≈1067 °C) zumin-
dest partiell ihre kristalline Beschaffenheit und geben in der nachfolgenden Rekristal-
lisationsphase die benötigten Kristallinformationen vor.  
 Hohe Temperaturen und lange Haltezeiten fördern die Vergröberung der RE211-
Partikelphase durch Umlösungsvorgänge (Ostwald-Reifung), infolge derer sich kleine 
RE211-Teilchen zu Lasten des Heranwachsens großer RE211-Partikel auflösen [83]. 
Die Vergröberung der Einlagerungsphase wirkt sich nachteilig auf die Formstabilität 
der Körper und auf die Pinning-Eigenschaften der RE211-Partikel aus. Im Fall der 
YBCO-Herstellung wird daher dem Y1,5Ba2Cu3O7-δ-Ausgangspulver eine kleine Men-
ge CeO2 zugemischt. Der CeO2-Zusatz wirkt unter Bildung von BaCeO3, CuO und 
Y211 der Ostwald-Reifung entgegen und trägt überdies zur Verfeinerung der Y211-
Einlagerung bei (siehe Reaktionsgleichung (5), Seite 27) [79]. Im Zustand der peri-
tektischen Schmelze stützen die fein ausgeschiedenen Y211-Partikel wirksam die 
umgebende Flüssigphase ab und stabilisieren somit die Form des hochviskosen 
Y211/Schmelze-Verbundes [34]. Ein Austreten von Flüssigphase aus den YBCO-
Formkörpern ist daher nur in Ausnahmefällen zu beobachten, womit im Regelfall 
beim Einsetzen der Rekristallisation stabile Reaktions- bzw. Wachstumsbedingungen 
herrschen. Ferner wirken Y211-Teilchen von kolloiddisperser Größenordnung im Ge-
füge der Supraleiter als effektive Haftzentren zur wirksamen Verankerung der Mag-
netflussschläuche [82].  
 Im dritten Programmsegment wird das System aus Zeitersparnis relativ schnell 
auf eine Temperatur oberhalb der Rekristallisation der Y123-Phase abgekühlt.  
 Im vierten Segment der Wärmebehandlung wird bei geringer Abkühlrate (1 K/h) 
die peritektische Temperatur des YBCO-Systems langsam unterschritten. Die Ziel-
temperatur von Ta=988 °C schafft hierbei die für die heterogene Keim bildung not-
wendige Unterkühlung. Die allmähliche Abkühlung dient ferner der Einstellung ein-
heitlicher Temperaturbedingungen für alle Versuchproben einer Charge.  
 Bei Erreichen von Ta kristallisieren aus der Schmelze arteigene Wachstumsein-
heiten thermodynamisch stabil an den aufgesetzten Keimpräparaten an. Nach erfolg-
ter Nukleation schreitet, von den einzelnen Impfkristallen ausgehend, das epitakti-
74 4. Methodik – 4.3.2. Mehrfachbekeimung – Multi-Seeding 
  
 
sche Wachstum der separaten YBCO-Körner simultan voran (siehe Reaktionsglei-
chung (4), Seite 26). Während der 40stündigen Haltephase bei Ta wachsen die 
YBCO-Körner bereits zu quaderförmigen Kristallkörpern mit Körperdiagonalen von 
bis zu 3 cm heran. Abhängig vom gewählten Keimabstand und der wechselseitigen 
Anordnung der Keimkristalle, können die Körner schon binnen der Haltephase auf-
einander treffen und Korngrenzen entsprechender Orientierung bilden.  
 Infolge des allmählichen Anhäufens ungelöster Y211-Partikel (siehe Seite 38: 
„inclusion trapping/pushing theory“ [90, 91]) entsteht vor der Phasengrenze flüs-
sig/fest eine Barriere, die das Zuführen benötigter Schmelzbestandteile zur Erstar-
rungsfront zunehmend erschwert. Daraus folgend ändern sich die Ionenkonzentrati-
onen der Schmelze vor der Wachstumsfront, wodurch die Temperatur der Rekristalli-
sation zu niedrigeren Werten verschoben wird. Zur Bewahrung des kontinuierlichen 
Kristallwachstums schließt an die isotherme Haltephase (Segment 4) im fünften Pro-
grammschritt eine langsame Abkühlrampe (0,3 K/h) auf 960 °C an. Die fortgesetzte 
Unterkühlung des Systems treibt das gerichtete Wachstum der Y123-Kristalle stetig 
voran. Mit Erreichen der Zieltemperatur ist erfahrungsgemäß das primäre Kristall-
wachstum abgeschlossen – die simultan gewachsenen Körner füllen nahezu das ge-
samte Probenvolumen aus. Im bodennahen Probenbereich bilden ausgeschiedene 
Schmelzreste die polykristalline Sekundärphase.  
 Die Schmelzbehandlung endet im sechsten Programmpunkt mit der Abkühlung 
der Proben auf Raumtemperatur. 
 Die Umwandlung der tetragonal kristallisierten YBCO-Körper in die supraleitende 
orthorhombische Gittermodifikation erfolgte im Anschluss durch eine weiterführende 
Wärmebehandlung unter fließendem Sauerstoff (siehe Abschnitt 4.4.).  
 Die Auswirkungen der verschiedenen Einflussgrößen auf das Magnetisierungs-
verhalten der Versuchskörper, insbesondere der Korngrenzenbereiche, wurden an-
hand der Charakterisierungsmethode Field-Mapping (siehe Kapitel 4.5.1.) unter-
sucht. Die Polarisations- und Rasterelektronenmikroskopie (siehe Kapitel 4.5.2.) 
dienten zur Aufklärung der mikrostrukturellen Zusammenhänge zwischen den getes-
teten Einflussparametern und den resultierenden magnetischen Materialeigenschaf-
ten. 
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4.4.  Sauerstoffbehandlung 
 
Das Einsetzen der Supraleitung und die Höhe der kritischen Temperatur der allge-
meinen Kupratverbindung REBa2Cu3O7-δ sind abhängig vom Sauerstoffgehalt der 
Kristallstruktur (siehe Kapitel 3.4.) [11].  
 Nach Abschluss der primären Wärmebehandlung liegt die Kristallstruktur der 
RE123-Verbindung überwiegend in einer sauerstoffarmen tetragonalen Gittermodifi-
kation vor. Während der abschließenden Abkühlphase des Texturierungsprozesses 
nehmen die Proben bereits im Randbereich Sauerstoff aus der umgebenden Luftat-
mosphäre auf. Die Sauerstoffatome gelangen über Rissstrukturen in den Werkstoff 
und diffundieren energetisch erleichtert über a/b-Ebenen sowie Korn- und Phasen-
grenzen in den Kristallkörper ein. In den betroffenen Bereichen wandelt sich darauf-
hin die RE123-Phase in die sauerstoffreiche, die supraleitende orthorhombische Kris-
tallstruktur um [34, 98].  
 Zum Erzielen einer vollständigen Phasenumwandlung ist eine zusätzliche Wär-
mebehandlung der schmelztexturierten Halbzeuge, die Sauerstoffbehandlung, erfor-
derlich [37]. Die Beladung der Proben mit Sauerstoff fand in einem gasdichten La-
borofen (Typ: 130543, Firma: TRIDELTA GmbH, Hermsdorf) bei einer konstanten 
Temperatur von 440 °C unter fließendem technischen Sauerstoff (Durchflussra-
te=0,2 l/min) statt. In Abhängigkeit der Probengröße variiert die Haltezeit bei 440 °C 
zwischen 240 h und 336 h, wobei ein größeres Volumen einer längeren Diffusions-
zeit bedarf. Im Verlauf der Behandlung nimmt die Sauerstoffkonzentration der Kris-
tallkörper allmählich zu, bis im gesamten Probenvolumen der Sauerstoffgehalt annä-
hernd 7 pro Formeleinheit beträgt [34]. Erfahrungsgemäß ist eine Massezunahme 
der YBCO-Supraleiter infolge der Sauerstoffaufnahme von etwa 1,3 Gew.-% 
bis 1,5 Gew.-% ein Indikator für qualitativ hochwertiges Material mit guten magneti-
schen Eigenschaften.  
 Aufgrund einer geringen metrischen Änderung des Kristallgitters geht der Modifi-
kationswechsel mit der Entstehung von mechanischen Eigenspannungen einher. Die 
Spannungszustände bewirken eine Verzwillingung des RE123-Kristalls sowie die Bil-
dung von Rissen bzw. die Ausweitung bereits bestehender Rissstrukturen (siehe Ka-
pitel 3.6.2.) [34, 96]. 
 Im Fall der SmBCO-Proben hat die Sauerstoffbeladung nur dahingehend Bedeu-
tung, dass infolge der Rissentstehung das Zerteilen des anisotropen Materials ent-
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lang der a/b-Spaltebenen wesentlich erleichtert wird. Das entstandene Zwillings-
grenzmuster ermöglicht zudem ein zuverlässiges Feststellen der Kristallorientierung 
des Keimmaterials. 
 
Im Anschluss an die Sauerstoffbehandlung erfolgten die Weiterverarbeitung und die 
Untersuchung der Materialien hinsichtlich der gestellten Aufgaben dieser Arbeit. Die 
YBCO-Formkörper wurden hierzu bezüglich ihres magnetischen Verhaltens mittels 
Field-Mapping-Messungen (siehe Abschnitt 4.5.1.) charakterisiert. Die Mikroskopie in 
polarisiertem Licht und die Rasterelektronenmikroskopie (siehe Abschnitt 4.5.2.) 
dienten zur Aufklärung der Zusammenhänge zwischen der Gefügestruktur der Mate-
rialien und den supraleitenden Eigenschaften als auch der Herstellungsparameter. 
Zur Impfkristallgewinnung galt es, die SmBCO-Proben in eine möglichst große An-
zahl adäquater Keimpräparate zu separieren.  
 Die Überführung supraleitender Halbzeuge in anwendungskonforme Funktions-
elemente erfolgt durch maschinelle Bearbeitung (Sägen, Fräsen, Schleifen), zumeist 
mit diamantierten Werkzeugen.  
 In Anwesenheit von Feuchte und atmosphärischem CO2 sind YBCO-HTSL auf-
grund des Ba-Gehaltes anfällig für Alterungsprozesse [117]. Die Alterung bewirkt vor 
allem eine Versprödung des Werkstoffes sowie die Degradation der supraleitenden 
Eigenschaften. Durch eindringende Feuchte in die erwähnten Rissstrukturen besteht 
beim Einkühlen der Supraleiter im flüssigen Stickstoff zudem die Gefahr des Zer-
sprengens der Materialien infolge gefrierender Nässe. Zum Schutz der Materialien 
werden die Funktionselemente in aller Regel mittels Vakuumimprägnierung mit einer 
dünnen Passivierungsschicht aus Parafin versehen [2]. 
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4.5.  Materialcharakterisierung 
4.5.1. Magnetische Untersuchung 
 
Zur Kontrolle und Sicherung der Qualität entstanden im Verlauf der Entwicklung 
massiver Hochtemperatursupraleiter Charakterisierungsmethoden, die es gestatten, 
anwendungsrelevante magnetische Eigenschaften großer supraleitender Formkörper 
zu untersuchen. Mit der Levitationskraftmessung und der Messung der remanenten 
Magnetflussverteilung (Field-Mapping) werden nachfolgend zwei gängige Prüfverfah-
ren vorgestellt [9, 37, 118]. 
 
Integrale Levitationskraftmessung 
Die attraktivsten Eigenschaften massiver YBCO-HTSL beruhen auf der Wechselbe-
ziehung der Materialien mit einem externen Magnetfeld. Bei der integralen Bestim-
mung der Levitationskraft wird direkt die Wechselwirkungskraft zwischen einer supra-
leitenden Probe und einem darauf zubewegten Permanentmagneten gemessen. Ho-
he Kräfte lassen auf ein quasi-einkristallines Gefüge mit strenger c-Achsenorien-
tierung und hoher Stromdichte jc der supraleitenden Y123-Phase schließen [37].  
 Zur Qualitätskontrolle erfolgt die Messung im zero-field-cooled Modus, d. h., die 
Probe wird ohne äußeres Magnetfeld auf eine Temperatur unterhalb der kritischen 
Temperatur Tc, zumeist in flüssigem Stickstoff, abgekühlt. Anschließend wird aus ei-
nem definierten Abstand ein Permanentmagnet (SmCo5, Polfeld: 0,4 T) dicht an die 
Probenoberfläche heran- und wieder wegbewegt und mittels Kraftsensor die axialen 
magnetischen Kräfte ermittelt. Die abstoßende Kraft steigt an, je näher der Magnet 
dem Supraleiter kommt und resultiert aus dem Pinning-Verhalten und den daraus 
folgenden diamagnetischen Eigenschaften des Supraleiters [118]. 
 An der in Abb. 5.10. (Seite 104) dargestellten zylindrischen Probe (∅=30 mm, 
h=18 mm) wurde eine Levitationskraft von 65 N gemessen. Am Modell eines idealen 
Supraleiters (einkristallin, störungsfrei, jc → ∞) kann ein theoretisches Kraftlimit be-
rechnet werden. Für Supraleiter der genannten Größe beträgt das Kraftlimit 87 N [38]. 
 Die Levitationskraftmessung ist ein schnelles, zerstörungsfreies und relativ un-
kompliziertes Prüfverfahren, wird aber nur noch in Einzelfällen angewandt. Die Ver-
fügbarkeit nur begrenzt feldstarker Dauermagneten führte mit der im Verlauf der Ma-
terialentwicklung gestiegenen Qualität der Supraleiter zur Einschränkung der Aussa-
gekraft bei Supraleitern mit Remanenzinduktionen größer als die der Dauermagne-
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ten. Zudem lässt die Angabe der integralen Levitationskraft nur einen begrenzten 
Rückschluss auf das Supraleitergefüge zu resp. Zusammenhänge zwischen Mikro-
struktur und magnetischen Eigenschaften erkennen. Die zur magnetischen Aufklä-
rung der im Rahmen der Arbeit hergestellten Supraleiter besser geeignete Prüfme-
thode ist die nachfolgend vorgestellte Field-Mapping-Charakterisierung. 
 
Field-Mapping 
Mit der quantitativen Ermittlung der remanenten Magnetisierung der Massivsupralei-
ter erlaubt die Field-Mapping-Untersuchung ein Sichtbarmachen der magnetischen 
Struktur der Materialien. Anhand des Magnetisierungsverhaltens lassen sich Er-
kenntnisse zur Gefügecharakteristik (Kristallinität, Korngröße und -orientierung, 
Korngrenzen, Rissstrukturen) und somit zur Textur des Supraleiters ableiten       
[118-120]. In Bezug auf die definiert mehrkristallinen Supraleiter dieser Arbeit stellt 
somit das Field-Mapping ein bedeutendes Hilfsmittel zur Aufklärung der Zusammen-
hänge zwischen strukturellen und magnetischen Materialeigenschaften dar. 
 Die Field-Mapping-Messung erfolgt routinemäßig im field-cooled Modus, d. h. mit 
dem Einkühlen des Supraleiters in einem externen Magnetfeld. Zu Beginn der Mess-
routine wird die vorzugsweise plan geschliffene Supraleiterprobe bei Raumtempera-
tur im homogenen Magnetfeldbereich einer supraleitenden Zylinderspule 
(Typ: 38713, 8 T-Magnetspule; Firma: Oxford Instruments, Oxford) platziert. Nach 
Anlegen eines stationären Magnetfeldes erfolgt das Abkühlen der Probe mit flüssi-
gem Stickstoff auf dessen Siedetemperatur von 77 K. Mit Unterschreiten der kriti-
schen Temperatur des YBCO-Supraleiters (Tc≈92 K) wird ein Teil des durchdringen-
den Magnetflusses an den Pinning-Zentren wirkungsvoll im Material verankert – man 
spricht vom „Einfrieren“ des Magnetfeldes. Das Magnetfeld der Spule sollte so ge-
wählt sein, dass die Supraleiterprobe magnetisch gesättigt wird. Im Regelfall ist eine 
Magnetflussdichte B von 2 T ausreichend. Im Anschluss klingt das äußere Magnet-
feld mit konstanter Rate (0,5 T/min) langsam ab; im supraleitenden Probenvolumen 
bleibt eine remanente Magnetisierung, das so genannte „Trapped Field“, beste-
hen [11, 37].  
 Der Supraleiter ist bestrebt, seinen magnetischen Zustand beizubehalten. Klingt 
das äußere Magnetfeld ab, wird in der Probe ein Suprastorm angeregt, der ein Mag-
netfeld erzeugt, was der äußeren Feldänderung entgegengerichtet ist. Im Supraleiter 
baut sich ein von außen nach innen gehender Feldgradient auf (Abb. 4.13. (1, 2)). 
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Nach einem von C. P. Bean [121] entwickelten und nach ihm benannten Modell wird 
angenommen, dass der Feldgradient konstant ist und dass die Stromdichte j des 
Stromes unabhängig vom Magnetfeld immer gleich der kritischen Stromdichte jc ist. 
In dem Probenbereich der Feldminderung fließt folglich ein Strom konstanter Strom-
dichte jc, der mit Abnahme des Außenfeldes zunehmend in den Supraleiter eindringt 
(Abb. 4.13. (2-4)). Für den remanenten Zustand (externes Feld=0) sagt das Bean-
Modell für zylindrische Supraleiter eine kegelförmige bzw. für quaderförmige Proben 
eine pyramidale Verteilung der magnetischen Flussdichte voraus. Der Strom fließt im 
gesamten Supraleiter, die maximale Remanenzflussdichte Bmax bildet die Spitze des 
so genannten „Beanschen Kegels“ (Abb. 4.13. (5)). Die Steigung des Kegels ist pro-
portional zur kritischen Stromdichte jc [118]. 
Das Vermessen der axialen, in z-Richtung wirkenden Komponente der remanenten 
Magnetfeldverteilung Bz, erfolgt in der nachfolgend abgebildeten Messapparatur 
(Abb. 4.14.). Ein eindimensionaler Hall-Sensor (Typ: KSY 10, Firma: Siemens) tastet, 
verbunden mit einem computergesteuerten 3D-Positionierroboter in einem festgeleg-
ten Raster, punktuell die gesamte Probenoberfläche ab. Bei Proben der Werkstoff-
entwicklung wird bevorzugt mit einer hohen Ortsauflösung von (1 x 1) mm2 gearbei-
tet. Eine höhere Auflösung ist durch die Hall-aktive Sondenfläche von rund 1 mm2 
und dem festgelegten Messabstand zur Probenoberfläche nicht erreichbar. Konven-
tionell produzierte Supraleiter werden aufgrund der Zeitersparnis mit einer Raster-
dichte von (2 x 2) mm2 vermessen. Die abgegriffenen Hall-Spannungen steigen linear 
Abb. 4.13.: Verteilung der magnetischen Flussdichte B eines zylindrischen Supraleiters (Radius: R) 
sowie die dazugehörige Verteilung der Stromdichte j bei Einwirken (1) und Abklingen (2-4) eines ex-
ternen Magnetfeldes sowie im remanenten Zustand (5) (field-cooled Modus). 
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mit der magnetischen Flussdichte des Supraleiterfeldes an (552 mT/V bei 77 K) und 
werden mittels Messrechner in äquivalente Werte der magnetischen Induktion, in 
Abhängigkeit der Ortskoordinaten (x, y), umgewandelt. Die ausgegebenen Flussdich-
tewerte repräsentieren eine über 100 Einzelmessungen gemittelte Hall-Spannung. 
Das Messverfahren wurde von der „Internationalen Elektrotechnischen Kommission“ 
(kurz: IEC) normiert und sieht einen festen Messabstand zwischen Hall-Sonde und 
Probenoberfläche von 0,6 mm vor [122]. Zum Messsignal tragen Magnetfelder bis zu 
einer Tiefe von 10 mm im Supraleiter bei [120, 123]. Während der gesamten Mes-
sung muss die Stickstoffkühlung der Probe erhalten bleiben. 
 Jeder magnetisch gesättigte Gefügebestandteil mit einheitlicher Kristallorientie-
rung der supraleitenden Phase bildet seine eigene kegelförmig bis pyramidale mag-
netische Struktur (Domäne) aus. Im Idealfall der Eindomänigkeit ergibt die räumliche 
Darstellung der gespeicherten Flussdichteverteilung einen Einzel-Kegel [37, 118]. 
 In Abb. 4.15. ist die ortsabhängige Verteilung der gespeicherten magnetischen 
Flussdichte eines YBCO-Monoliths mit quadratischer Grundfläche (38 x 38 x 20) mm3 
dargestellt. Gemäß dem quasi-einkristallinen Gefüge der Probe weist das „eingefro-
rene“ Magnetfeld nur eine einzige magnetische Domäne auf. Der Maximalwert der 
magnetischen Flussdichte Bzmax von 1445 mT entspricht der bislang höchsten im 












Abb. 4.14.: Aufbau des Field-Mapping-Messplatzes zur Charakterisierung der Magnetisierungseigen-
schaften massiver YBCO-HTSL. 
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Die Beziehung zwischen dem gespeicherten Maximum der magnetischen Flussdich-
te Bzmax eines Beanschen Kegels, dem Radius r der magnetischen Domäne und der 
kritischen Stromdichte jc innerhalb der betrachteten Domäne ergibt sich zu: 
 
Bz max = A ⋅ µ0 ⋅ jc ⋅ r  (11) 
 
mit der magnetischen Feldkonstante µ0 und einem von der Probengeometrie abhän-
gigen Faktor A (für zylindrische Probe ist A=1/3) [34, 37]. Es ist ersichtlich, dass hö-
here magnetische Felder gespeichert werden, wenn z. B. durch Strukturoptimierung 
die kritische Stromdichte im Material oder die Ausdehnung der magnetischen Domä-
ne vergrößert wird.  
 Im grobkristallinen Material mit schwach texturiertem Gefüge der supraleitenden 
Phase bildet jedes Korn eine separate remanente Induktion aus, da die Stromtragfä-
higkeit über Großwinkelkorngrenzen (mit Ausnahme von Zwillingsgrenzen) stark her-
abgesetzt ist [34, 37]. 
Abb. 4.15.: Verteilung der gespeicherten magnetischen Flussdichte Bz eines quasi-einkristallinen 
YBCO-Supraleiters bei 77 K in 3D-Darstellung (links) und als Höhenlinienbild (rechts). 
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4.5.2. Mikroskopische Aufklärung 
 
Mit der Polarisations- und Rasterelektronenmikroskopie werden nachfolgend zwei im 
Rahmen der Arbeit angewandte Methoden zur Charakterisierung der Realstruktur 
der erzeugten oxidkeramischen Halbzeuge und Funktionskörper vorgestellt. Beide 
Methoden dienen sowohl zur Aufklärung der Zusammenhänge zwischen dem Werk-
stoffgefüge und den Herstellungsparametern als auch zwischen dem Gefüge und 
den physikalischen und chemischen Materialeigenschaften. 
 
Lichtmikroskopie – Untersuchung in polarisiertem Licht 
Die direkt abbildende Mikroskopie in polarisiertem Licht ist ein wichtiges Instrument 
zur qualitativen und quantitativen Beschreibung des Gefüges oxidkeramischer Hoch-
temperatursupraleiter. Diese Methode ermöglicht in einfacher und schneller Weise 
die Bestimmung der Art, Größe, Form, Verteilung und Orientierung der vom Herstel-
lungsprozess beeinflussten Gefügebestandteile und Gefügegrenzen [37, 50]. 
 Zur mikrostrukturellen Aufklärung der lichtundurchlässigen und optisch anisotro-
pen Werkstoffe stand ein Polarisationsmikroskop (Typ: Axiolab, Firma: Carl Zeiss 
Germany, Jena) mit drehbarem x-y-Objekttisch zur Verfügung. Im Beleuchtungs-
strahlengang des Mikroskops befindet sich ein Primärfilter (Polarisator) der das Licht 
der Lichtquelle linear polarisiert, d. h., nur in einer Ebene schwingendes Licht zum 
Objekt durchlässt. Im Abbildungsstrahlengang befindet sich ein um die optische Ach-
se drehbarer Sekundärfilter (Analysator), der nur Licht in einer Schwingungsebene 
passieren lässt. Dem polychromatischen Licht der Lichtquelle werden somit bestimm-
te Spektralbereiche entzogen. Der Polarisationszustand einer optisch anisotropen 
Phase ist von der Ausrichtung der optischen Achse der Phase zum einfallenden 
Lichtstrahl abhängig. Diese Orientierungsabhängigkeit erlaubt eine polarisationsopti-
sche Farbkontrastierung und somit die Charakterisierung des heterogenen Supralei-
tergefüges [102]. 
 Die Schliffproben wurden bei senkrechter Beleuchtung im Auflicht-Hellfeld beo-
bachtet. Über verschiedene Objektive mit 2,5 – 100facher Vergrößerung und einem 
Okular mit 10facher Verstärkung waren Untersuchungen mit 25 – 1000facher Ge-
samtvergrößerung möglich. Das Mikroskop erreicht bei optimalen Bedingungen eine 
maximale Auflösung von etwa 1 µm. Eine CCD Digitalkamera (Auflösung: 5 MPixel, 
Typ: DS-5M, Firma: Nikon GmbH, Düsseldorf) war über einen Analyse-PC mit der 
Bildverarbeitungssoftware Lucia G (Firma: Nikon) an das Mikroskop gekoppelt. 
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 Vor Beginn der mikroskopischen Charakterisierung mussten den Untersuchungs-
zielen entsprechende Probenregionen aus den Massivkörpern herausgetrennt und 
ebene Schliffflächen angearbeitet werden. Durch schrittweises Schleifen mit immer 
feineren Schmirgelkörnungen (Körnung 180 bis 2400) und anschließendes Polieren 
in einer Suspension aus Ethylalkohol und Diamantspray oder Paste (Korngröße: 
0,25 µm bis 6 µm), wurden die Proben so weit abgetragen, bis die eingeebneten 
Schliffflächen glänzten. Im Fall der Impfkristallpräparation wurden ebenso an gespal-
tenen Kristallflächen mikroskopische Untersuchungen vorgenommen. 
 Bei der mikroskopischen Aufklärung der Oxidkeramiken allein in polarisiertem 
Licht, stößt man mitunter auf Probleme bei der Feststellung der Art der Phasen und 
bei der Untersuchung von kleinen Bestandteilen, die unterhalb des Auflösungsver-
mögens des Mikroskops liegen. In diesen Fällen können indirekt strukturabbildende 
Verfahren, wie z. B. die Rasterelektronenmikroskopie, von großem Nutzen sein. 
 
Rasterelektronenmikroskopie 
Bei einem Rasterelektronenmikroskop (REM) wird ein feingebündelter Elektronen-
strahl definierter Energie über das vergrößert abzubildende Objekt zeilenweise ge-
führt (gerastert). Zur Signalerzeugung werden verschiedene Wechselwirkungen der 
Primärelektronen mit der Objektoberfläche detektiert. Die Signalintensitäten werden 
in Grauwertinformationen umgewandelt und synchron auf einem Bildschirm darge-
stellt. Zur Erzeugung der Bilder werden die Sekundärelektronen (SE) oder die Rück-
streuelektronen (BSE, engl. backscattered electrons) genutzt [124].  
 Der Kontrastmechanismus der niederenergetischen Sekundärelektronen (eini-
ge eV) beruht darauf, dass abhängig vom Oberflächenprofil unterschiedlich viele Se-
kundärelektronen austreten. Dadurch können mikroskopische Topografien des Ob-
jektes mit hoher Tiefenschärfe und großem Auflösungsvermögen (wenige nm) er-
zeugt werden [124].  
 Die vom Objekt reflektierten Primärelektronen (Rückstreuelektronen) haben typi-
sche Energien von einigen keV. Die Signalintensität hängt stark von der mittleren 
Ordnungszahl der untersuchten Materialbereiche ab. Schwere Elemente (hohe Ord-
nungszahl) besitzen einen höheren Rückstreukoeffizienten als leichte Elemente 
(niedrige Ordnungszahl). Im BSE-Bild erscheinen Bereiche starker Rückstreuung hell, 
wohingegen leichte Elemente dunkler erscheinen. Die elementabhängige Kontrastie-
rung lässt somit Rückschlüsse auf die chemische Natur des Objektmaterials zu [124]. 
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 In Kombination mit REM-Untersuchungen werden in der Regel Mikrosondenana-
lysen durchgeführt. Die bei der Wechselwirkung mit dem Elektronenstrahl emittierte 
charakteristische Röntgenstrahlung wird hierbei energiedispersiv oder wellenlängen-
dispersiv analysiert. Bei der „Energiedispersiven Röntgenmikroanalyse“ (EDX) kann 
anhand der elementspezifischen Energie der erzeugten Strahlung qualitativ und 
quantitativ die Elementzusammensetzung der Probe ermittelt werden. Im Fall der 
„Wellenlängendispersiven Röntgenmikroanalyse“ (WDX) wird der Röntgenstrahl 
durch Beugung an natürlichen oder synthetischen Kristallen (Kristallspektrometer) in 
die spektralen Bestandteile zerlegt. Gegenüber EDX wird bei wellenlängendispersi-
ven Analysen eine größere Nachweisempfindlichkeit bei gleichzeitig höherer spektra-
ler Auflösung des Röntgenspektrums erreicht [124]. 
 Die in der vorliegenden Arbeit gezeigten REM-Aufnahmen und Elementvertei-
lungsanalysen entstanden an einer Elektronenstrahlmikrosonde des Typs JXA-8800L 
der Firma JEOL. Diese Apparatur ermöglicht unter optimalen Messbedingungen ein 
Auflösungsvermögen von bis zu 10 nm [125]. Die Proben müssen vakuumstabil sein, 
da die Untersuchung im Hochvakuum stattfindet. Ferner müssen die Proben eine 
ebene und saubere Objektoberfläche aufweisen sowie elektrisch leitfähig sein, bzw. 
eine leitfähige Beschichtung besitzen (bei REBCO-Materialien nicht nötig), um bild-
störende Aufladungseffekte zu vermeiden [125].  
 
Die analytischen Möglichkeiten der vorgestellten Polarisations- und Rasterelektro-
nenmikroskopie sind ergänzend und bauen bei der Untersuchung der REBCO-
Materialien aufeinander auf. Zur polarisationsmikroskopischen Identifizierung der 
Phasenausscheidungen sind Vorkenntnisse aus elektronenmikroskopischen Analy-
sen notwendig, um polarisationsoptische Farbkontraste den einzelnen Phasen zu-
ordnen zu können. Dementgegen gelingt es polarisationsoptisch Phasen zu unter-
scheiden, die aufgrund einer geringen Differenz der mittleren Ordnungszahlen im 
Rückstreuelektronen-Modus des REM nur einen schwachen Kontrast bewirken. Eini-
ge Kristallbaufehler, wie Risse und Poren, sind mit beiden Methoden sichtbar und 
können vergleichend beurteilt werden. Schlüssige Aussagen zur Kristallorientierung 
und zur wechselseitigen Verschwenkung angrenzender Körner sind jedoch nur in po-
larisiertem Licht möglich, da es die hierfür benötigten Zwillingsgrenzmuster abbildet. 
Ebenso sind Aussagen zur Wirksamkeit der Sauerstoffbeladung anhand sauerstoff-
defizitärer Defektstreifen nur mit Hilfe polarisationsoptischer Untersuchungen möglich. 
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5.   Ergebnisse und deren Diskussion 
5.1.  Keimpräparate 
5.1.1. Herstellung gebrauchsfertiger Impfkristalle 
 
Zur Bereitstellung von SmBCO-Keimpräparaten in hoher Qualität und Quantität wur-
de die Optimierung der Impfkristallherstellung als ein Zwischenziel dieser Arbeit er-
klärt. Gerechtfertigt ist dieser Schritt zum einen durch die ineffiziente Herstellungs-
weise von Keimpräparaten bei Übernahme dieser Arbeit [38] und zum anderen durch 
die gestiegenen Materialanforderungen infolge der Supraleiterfertigung im Multi-
Seeding-Verfahren.  
 Die vormals hergestellten SmBCO-Körper waren stets durch ein grobkristallines 
Gefüge mit stark voneinander abweichender Orientierung der einzelnen Körner ge-
kennzeichnet (siehe Abb. 4.6., Seite 60). Während der Schmelztexturierung der Pro-
ben erfolgte die Nukleation der Sm123-Phase zwar ausschließlich am aufgesetzten 
MgO-Keimkristall jedoch mit einer nicht kontrollierbaren Anzahl an Nukleations-
ereignissen. Die mehrkristalline Nukleation ging typischerweise in eine grobkörnige 
Erstarrung mit radial um den Ort des MgO-Keimes anwachsenden Körnern über. Aus 
Proben der geschilderten Qualität ließen sich nur verhältnismäßig geringe Stückzah-
len an SmBCO-Impfkristallen gewinnen, die den Anforderungen der vormaligen Sup-
raleiterherstellung genügten. Aufgrund des groben mechanischen Vorgehens bei der 
Zerteilung der SmBCO-Probenkörper gelang es lediglich, unregelmäßig geformte 
Bruchstücke, ohne definierter Kristallorientierung relativ zur Körpergeometrie, zu er-
zeugen (siehe Abb. 4.7., Seite 61). Keimpräparate dieser Art sind zur Verwendung 
im Multi-Seeding-Prozess gänzlich ungeeignet. Zum Gelingen der Mehrfachbekei-
mung sind definierte Orientierungsbeziehungen, sowohl zwischen den einzelnen 
Impfkristallen als auch zwischen den Keimen und dem Grundkörper, entscheidend. 
Somit sind Keimpräparate in praktikabler geometrischer Gestalt mit vorherbestimmter 
Kristallorientierung und quasi-einkristalliner Gefügebeschaffenheit erforderlich.  
 
Fertigung quasi-einkristalliner SmBCO-Ausgangskörper  
Als Ursache des mehrkristallinen Erstarrungsverlaufes der SmBCO-Proben im kon-
ventionellen Fertigungsprozess wurden vor allem nicht optimal gewählte Programm-
parameter der Rekristallisationsphase vermutet. Bei dem bislang angewandten Tem-
peraturprogramm der Schmelzbehandlung setzte sich die Rekristallisationsphase 
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einstufig aus einer 24stündigen Haltezeit bei einer Temperatur Ta=1061 °C, gefolgt 
von einer langsamen Abkühlphase mit 0,5 K/h auf 1040 °C, zusammen (siehe 
Tab. 4.4., Seite 58). Die Temperatur Ta liegt wenig unterhalb der peritektischen Tem-
peratur Tp des SmBCO-Systems, womit die zur Nukleation und zum Kristallwachstum 
der Sm123-Phase notwenige Unterkühlung ∆T geschaffen wird. Mit steigender Un-
terkühlung der peritektischen Schmelze nimmt die aufzuwendende Keimbildungsar-
beit ab und folglich die Häufigkeit des Ankristallisierens arteigener Keime am Fremd-
kristall zu. Mit voranschreitender Erstarrung wachsen die Nukleationskeime zum be-
obachteten grobkörnigen Gefüge aus.  
 Zur Minimierung der Anzahl gebildeter Nukleationskeime bei zugleich noch an-
gemessen hoher Wachstumsgeschwindigkeit, schlugen Y. A. Jee et al. [126] für das 
YBCO-System eine zweistufige Temperaturführung der Rekristallisationsphase vor. 
Bei einer möglichst geringen Abkühlung der Schmelzphase unter die peritektische 
Temperatur sollte die Nukleationshäufigkeit stark eingeschränkt und die Wachstums-
geschwindigkeit sehr verlangsamt sein. Im Idealfall führt in dieser ersten Stufe der 
peritektischen Erstarrung die geringe thermodynamische Triebkraft der Kristallisation 
zur Bildung eines einzelnen wachstumsfähigen Nukleationskeimes am Fremdkris-
tallmaterial. Eine isotherme Haltephase im ersten Unterkühlungsschritt soll zur Stabi-
lisierung des langsam anwachsenden Kristalls beitragen. Um die Prozesszeiten nicht 
unnötig zu verlängern, wird in einem zweiten Unterkühlungsschritt die thermische 
Triebkraft erhöht, wodurch die Wachstumsgeschwindigkeit des entstandenen Pri-
märkornes ansteigt.  
 Zur Gewinnung quasi-einkristalliner SmBCO-Proben erfolgte die Optimierung des 
Temperaturprogramms in einer Reihe von Kristallisationsexperimenten in Anlehnung 
an die vorgeschlagene zweistufige Programmausführung. Auf die Darlegung der ein-
zelnen Versuche wird an dieser Stelle jedoch verzichtet. Die Weiterentwicklung der 
Impfkristallherstellung stellte zwar eine notwendige Vorbedingung zur wissenschaftli-
chen Erarbeitung des Multi-Seeding-Verfahrens dar, sollte aber nicht den Hauptanteil 
der vorliegenden Arbeit einnehmen.  
 Die Auflistung in Tab. 5.1. stellt das konventionelle Programm der primären 
Wärmebehandlung dem vorläufigen Resultat der Programmoptimierung gegenüber. 
Eine Zeile bildet ein Programmsegment bestehend aus einer Aufheiz- oder Abkühl-
phase mit konstanter Heizrate auf eine Zieltemperatur (Temp.) sowie einer Haltezeit 
bei dieser Temperatur. Der Sinterschritt (Segment 1) und die Hochtemperaturphase 
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(Segment 2) sowie die langsame und schnelle Abkühlphase der zwei abschließen-
den Programmsegmente der konventionellen Temperaturführung blieben bezüglich 
der optimierten Schmelzbehandlung unverändert.  
 
Tab. 5.1.: Konventionelles und optimiertes Temperatur-Zeit-Programm zur Schmelzbehandlung der 
SmBCO-Proben. 
 
Konventionelles Programm  Optimiertes Programm  
Heiz-/ 
Kühlrate 
Temp. Haltezeit  
Heiz-/ 
Kühlrate 
Temp. Haltezeit  
300 K/h ↑   950 °C   24 h  300 K/h ↑   950 °C   24 h  
100 K/h ↑ 1090 °C  0,3 h  100 K/h ↑ 1090 °C  0,3 h  
  50 K/h ↓ 1064 °C      24 h Stufe 1 
  50 K/h ↓ 1061 °C     24 h Stufe 1 
0,25 K/h ↓ 1061 °C      24 h Stufe 2 
 0,5 K/h ↓ 1040 °C  0   0,5 K/h ↓ 1040 °C  0  
100 K/h ↓     25 °C  Ende  100 K/h ↓     25 °C  Ende  
 
Die Rekristallisationsphase des optimierten Programms (Segment 3 bis 5) wurde 
hingegen zweistufig ausgelegt. Im Vergleich zum vormals verwendeten Programm 
wird in Stufe 1 der optimierten Programmversion mit einer um 3 K geringeren Unter-
kühlung die heterogene Keimbildung bereits bei einer Temperatur von Ta1=1064 °C 
eingeleitet. Bei optimalem Nukleationsvorgang bildet sich im Verlauf der 24stündigen 
Haltezeit (Segment 3 bzw. Stufe 1) am MgO-Kristall ein einzelner Flächenkeim, der 
mit konstanter Kristallisationsgeschwindigkeit langsam zum Primärkristallit heran-
wächst. Die Probe in Abb. 5.1 (a). repräsentiert das Kristallisationsstadium nach Ab-
lauf der Haltperiode des dritten Programmsegmentes. Nach diesem Programmpunkt 
ist bereits ein quasi-einkristallines Sm123-Korn mit geringer räumlicher Erstreckung 
erkennbar.  
 In Stufe 2 der Rekristallisation wird die peritektische Schmelze mit einer geringen 
Abkühlrate von 0,25 K/h zunehmend unterkühlt und nach Erreichen der Temperatur 
Ta2=1061 °C erneut 24 h isotherm gehalten. Der zweite Unterkühlungsschritt dient 
zur Intensivierung des stabilen Wachstums des Sm123-Kornes. Die Probe in 
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Abb. 5.1 (b). veranschaulicht den Kristallisationsfortschritt nach Ablauf des vierten 
Programmsegmentes. Es ist ein deutliches Anwachsen des SmBCO-Kristalls in Stu-
fe 2 der Rekristallisationsphase zu vernehmen.  
 Analog der herkömmlichen Temperaturbehandlung schließt eine langsame Ab-
kühlphase (0,5 K/h) auf 1040 °C das Wachstum des Pr imärkornes ab. Mit einer 
schnellen Abkühlung (100 K/h) auf Raumtemperatur endet die primäre Wärmebe-
handlung.  
 Die Formkörper in Abb. 5.2. geben in der Ansicht von oben exemplarisch das Er-
scheinungsbild zwei unterschiedlich orientierter SmBCO-Proben nach Beendigung 
der optimierten Schmelzbehandlung wieder. Ausgehend von den Impfkristallen ver-
lief die Rekristallisation der Proben quasi-einkristallin ohne Beeinträchtigungen des 
Gefüges in Form sekundär gewachsener Körner.  
 Im Fall der Probe links im Bild (Abb. 5.2 (a).) ist die Raumgitterachse des Kris-
tallkörpers in c-Richtung parallel zur vertikalen Achse des zylindrischen Formkörpers 
orientiert. Die Blickrichtung in der betreffenden Abbildung ist entlang dieser Proben-
achse gerichtet. Die Wachstumsform der c-orientierten Probe ist durch die typische 
Gefügeunterteilung in vier a-Wachstumssektoren (a-WS) und einem c-Wachstums-
gebiet (c-WS) gekennzeichnet (siehe Abschnitt 3.6.1.). Auf der Deckfläche derart ori-
entierter Proben treten die a/a-Sektorgrenzen (a/a-SG) als rechtwinkliges Kreuz pa-
rallel zur [110]- bzw. 
  
[1 1 0] -Kristallrichtung in Erscheinung.  
Abb. 5.1.: Kristallisationsstadien schmelztexturierter SmBCO-Proben nach (a) Stufe 1 (Segment 3) 
und (b) Stufe 2 (Segment 4) des optimierten Temperaturprogramms. Während der isothermen Halte-
phase der 1. Stufe bildet sich ein quasi-einkristallines Sm123-Korn geringer Erstreckung, das im Ver-
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Die kristallographische c-Achse der Probe rechts im Bild (Abb. 5.2 (b).) ist dagegen 
nahezu lotrecht zur Zylinderachse der Versuchsprobe orientiert. Der Kristallkörper 
setzt sich in diesem Fall aus drei a-Wachstumssektoren und zwei c-Wachstums-
sektoren zusammen. Die a/c-Sektorgrenzen (a/c-SG) schließen auf der Deckfläche 
der Probe in den c-Wachstumssektoren einen Winkel von rund 80°, respe ktive in den 
a-Wachstumssektoren einen Winkel von rund 100° ein [ 127, 128]. Als Ursache der 
Winkeldifferenz ist die im Gegensatz zur a- bzw. b-Wachstumsrichtung (a-Wachs-
tumsrate in Stufe 2: ≈0,17 mm/h) schneller voranschreitende Erstarrung in kristal-
lographischer c-Richtung (c-Wachstumsrate in Stufe 2: ≈0,21 mm/h) zu nennen. Eine 
analoge Sektoraufteilung ist ebenfalls bei der Probe in Abb. 5.1 (b). zu beobachten.  
 Die dargestellten Orientierungsmöglichkeiten entsprechen Grenzfällen der Kris-
tallneigung in c-Richtung. Mehrfach wurden Proben gewonnen, deren Zylinderachse 
mit der c-Wachstumsrichtung Winkel zwischen 0° und 90° einna hmen. Die Ausrich-
tung der Kristallachsen geschieht scheinbar willkürlich und ist der beträchtlichen Git-
terfehlpassung von rund 9 % [113] zwischen der (100)-Kristallfläche der MgO-Keime 
und der (001)-Ebene des Sm123-Kristalls zuzuschreiben.  
 Ein vergleichbares Fehlstellungsverhalten der Kristallachsen ist in der Vergan-
genheit ebenso bei der Schmelztexturierung von YBCO-Materialien mit MgO-Keimen 
(Gitterfehlpassung ≈9%) beobachtet worden. Zur technischen Anwendung der Mas-
sivsupraleiter ist eine definierte Ausrichtung der anisotropen Kristallstruktur relativ zu 
Abb. 5.2.: Oberflächengestalt quasi-einkristalliner SmBCO-Proben nach Beendigung der optimierten 
Schmelzkristallisation. Die Kristallachse der Proben in c-Richtung verläuft in (a) parallel zur Zylinder-
achse des Versuchskörpers – die a/a-Sektorgrenzen bilden ein rechtwinkliges Kreuz. In (b) ist die      
c-Achse senkrecht zur Probenachse orientiert – die a/c-Sektorgrenzen nehmen einen Winkel von 80° 
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Körpergeometrie unerlässlich. Die YBCO-Herstellung betreffend wurde daher auf 
den Einsatz der strukturell und chemisch artverwandten SmBCO-Keimkristalle um-
gestellt [38]. Im Falle von MgO-Keimen wäre die nicht einstellbare Orientierung der 
Supraleiterkristalle vor allem bei der Fertigung im Multi-Seeding-Verfahren von gro-
ßem Nachteil, kommt es doch gerade hierbei auf definierte Orientierungsbeziehun-
gen der benachbarten Körner an. Bezüglich der SmBCO-Proben erschweren die    
Orientierungsvariationen zwar die mechanische Präparation der Keime – die Qualität 
und Anwendbarkeit der Impfkristalle sind davon jedoch nicht betroffen. 
 Im Verlauf der Schmelzbehandlung schwinden die SmBCO-Presskörper mit Ab-
messungen von Ø=20 mm und h=14 mm um einen Volumenanteil von etwa 43 % auf 
Endabmessungen von Ø≈17 mm und h≈11 mm. Die hohe Volumenabnahme ist zum 
einen mit Verdichtungsvorgängen während der Sinter- und Rekristallisationsphase 
und zum anderen durch einen stets vorhandenen Austritt von Schmelze mit Masse-
anteilen von 10 % bis 20 % begründet.  
 Die Sauerstoffbehandlung der schmelztexturierten Materialien diente im Fall der 
SmBCO-Proben nicht zur Herausbildung der Supraleitung, sondern vielmehr zur De-
gradation mechanischer Eigenschaften sowie zur Entstehung des richtungsabhängi-
gen Zwillingsgrenzmusters. Mit der Transformation der Proben vom tetragonalen 
zum orthorhombischen Kristallsystem entstehen Umwandlungseigenspannungen, die 
zur Bildung und Ausbreitung von Rissen führen. Die senkrecht zur kristallographi-
schen c-Achse auftretenden mechanischen Spannungen werden durch Verzwilligung 
des Kristallkörpers in den (110)- und 
  
(1 10)-Kristallebenen abgebaut. Das entste-
hende Zwillingsgrenzmuster erlaubt eine exakte Bestimmung der Kristallorientierung 
des Keimmaterials. Für auftretende Spannungszustände senkrecht der a/b-Ebenen 
existiert hingegen kein vergleichbarer Mechanismus zum Abbau von Bruchenergie 
[129]. Folglich ist die Bruchfestigkeit der SmBCO-Kristalle bei Zug- oder Scher-
beanspruchung senkrecht zur c-Achse größer als parallel zu dieser. Risse bis zu 
makroskopischer Dimension entstehen somit bevorzugt entlang der a/b-Ebenen, den 
so genannten Spaltebenen und erleichtern die Fertigung der Keimkristalle.  
 
Optimierte Präparation der Keimkristalle 
Zur Präparation der Impfkristalle werden im ersten Schritt der mechanischen Bear-
beitung die gefertigten SmBCO-Ausgangskörper mit Hilfe einer breiten Beißzange 
achtsam in möglichst gleichgroße scheibenförmige Spaltstücke zerteilt. Die Proben-
körper werden ausschließlich entlang der a/b-Ebenen gespalten, was infolge der 
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Schichtstruktur der Sm123-Verbindung und dem anisotropen Bruchverhalten leicht 
zu bewerkstelligen ist. Zum Feststellen der Kristallorientierung ist es ratsam, die 
Mantelfläche der Proben an einer oder zwei Stellen fein anzuschleifen. Die hervortre-
tenden a/b-Schichten zeigen den Verlauf der Spaltebenen an. Dieses Vorgehen ist 
besonders bei Proben mit geneigter c-Kristallachse hilfreich. Beim Vorliegen mehrkri-
stalliner Versuchsproben wird sich aus Gründen höchster Materialausbeute nach 
dem vermeintlich größten Korn im Gefüge gerichtet. Als Beispiel für diesen Verfah-
rensschritt ist in Abb. 5.3. eine c-orientierte SmBCO-Probe dargestellt, die in drei 
gleichartige Kristallscheiben separiert wurde. Abhängig von der Kristallorientierung 
der Proben weisen die Bruchschollen Längenabmessungen von 11 mm bis 20 mm 
auf. 
 Die bevorzugte Höhe der gebrauchsfertigen Keimpräparate beträgt 2 mm. Die 
Gründe sind zum einen im Zersetzungsverhalten der Keimkörper (siehe Kapi-
tel 5.1.2.) und der daraus folgenden Wiederverwendbarkeit und zum anderen in einer 
praktikablen Anwendungsform der Präparate zu finden. Die Höhe der Kristallschei-
ben in c-Richtung sollte daher 2 mm oder ein Vielfaches von zwei, jedoch nicht mehr 
als 6 mm, betragen. Sind die Bruchschollen zu hoch, läuft während des anschließen-
den Trennvorganges der Sägedraht aus der vorgegebenen Schnittfläche, wodurch 
die Maß- und Formgenauigkeit des Keimmaterials nachteilig beeinflusst wird. Keim-
körper mit einer Zwischenhöhe von 4 mm bzw. 6 mm werden im weiteren Ferti-
gungsprozess mittels Vornschneider zu Impfkristallen der bevorzugten Höhe zerteilt.  
 Mit Hilfe der Mikroskopie in polarisiertem Licht wird anschließend die Kristall-
orientierung der Bruchflächen in a- bzw. b-Richtung bestimmt und auf den Spaltebe-
Abb. 5.3.: C-orientierter SmBCO-Körper der senkrecht zur kristallographischen c-Achse in scheiben-
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nen markiert. Die Ausrichtung der Zwillingsebenen lassen dabei Rückschlüsse auf 
die Orientierung des orthorhombischen Kristallkörpers relativ zur Probengeometrie 
zu. Der c-Orientierung der Spaltflächen entsprechend schließen die Zwillingsebenen 
einen rechten Winkel ein.  
 Unter Berücksichtigung der erwünschten Keimkristallorientierung werden die 
Spaltkörper anschließend in eine Vielzahl quasi-einkristalline Keimpräparate sepa-
riert. Ein exaktes Arbeiten ermöglicht hierbei eine Präzisionsdrahtsäge (Typ: 3032-4, 
Firma: WELL-W. EBNER, Mannheim) mit diamantierten Stahlsägedraht 
(Drahtdruchmesser=0,3 mm) und schwenkbaren Mikrometertisch. Abhängig von den 
Abmessungen der Kristallscheibe können in dieser Weise eine Anzahl von bis zu 30 
verwertbaren Kristallkörpern pro Spaltplatte erzielt werden. Das Ergebnis dieses 
Verarbeitungsschrittes gibt beispielhaft Abb. 5.4 (a). wieder – das Schneidgut war 
mittels Heißklebestoff auf einen Probenhalter fixiert. Abhängig von der einkristallinen 
Erstreckung der SmBCO-Ausgangskörper können eine Zahl von bis zu 120 
gebrauchsfertigen Impfkristallen in Würfelform ((2 x 2 x 2) mm3) aus einem einzelnen 
Probenkörper gewonnen werden. Die Masse der Keimpräparate beträgt m≈0,05 g.  
 Abb. 5.4 (b). zeigt die Mikrostruktur eines quasi-einkristallinen Keimpräparates 
mit Blick auf eine gespaltene (001)-Kristallfläche. Auf ein nachträgliches Glätten der 
Spaltebenen durch mechanisches Schleifen oder Polieren wird in aller Regel verzich-
tet, da die relativ glatten Flächen einen ebenmäßigen Kontakt zwischen den Impfkris-
tallen und den YBCO-Grundkörpern ermöglichen. Zudem unterliegen die Keimpräpa-
rate während der Schmelzkristallisation der YBCO-Proben im Auflagebereich einer 
Abb. 5.4.: (a) Die Spaltscheiben (Abb. 5.3.) werden unter Berücksichtigung der erwünschten Keimkris-
tallorientierung mittels Diamantdrahtsäge in eine Vielzahl quasi-einkristalliner SmBCO-Keime sepa-
riert. (b) Mikrostruktur eines gebrauchsfertigen SmBCO-Impfkristalls der Größe (2 x 2 x 2) mm3 mit 
Blick auf das Zwillingsgrenzmuster der (001)-Spaltebene [112]. 
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partiellen Zersetzung (siehe Kapitel 5.1.2.), was eine vorhandene Politur ohnehin 
zerstören würde. Im abgebildeten Beispiel verlaufen die Zwillingsebenen winkelhal-
bierend zu den rechtwinkligen Würfelkanten – die Mantelseiten des Keimkörpers sind 
demzufolge durch (100) und (010) Kristallflächen nach außen begrenzt. Zur Siche-
rung der Qualität der Impfkristalle erfolgt im letzten Arbeitsgang eine mikroskopische 
Überprüfung der Keimauflageflächen zur Gewährleistung der einkristallinen Gefüge-
beschaffenheit sowie der geforderten Kristallorientierung. 
 Die optimierte Verfahrensweise erlaubt eine effiziente Herstellung von 
gebrauchsfertigen Keimpräparaten die in Form, Größe und Orientierung der jeweili-
gen Verwendung angepasst werden können. So wurden im Rahmen der Arbeit ne-
ben den vorgestellten würfelförmigen Keimen ebenso Impfkristalle mit rechteckiger 
Grundfläche in Größenabmessungen von (10 x 2 x 2) mm3 (m≈0,25 g) gefertigt (sie-
he Kapitel 5.3.1.).  
 
Gemäß den Zielvorgaben in Forschung und Produktion ist als Ergebnis dieser Arbeit 
zukünftig die Verfügbarkeit eines hohen Quantums qualitativ hochwertiger Keimkris-
talle mit definierten Materialeigenschaften sichergestellt. 
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5.1.2. Thermisches Zersetzungsverhalten der Keimkörper 
 
Das Gelingen der Experimente zur Herstellung der YBCO-Supraleiter wird von einer 
Vielzahl material- und prozessabhängiger Faktoren beeinflusst. Eine wichtige Prob-
lematik stellt das thermische Zersetzungsverhalten der SmBCO-Keimpräparate und 
die Auswirkungen auf den Kristallisationsvorgang dar. Das Ausmaß der Zersetzung 
des Keimmaterials wirkt sich maßgebend auf die Übertragung der atomaren Ordnung 
der Kristallstruktur, der Kristallinität sowie der Kristallorientierung aus.  
 Zum geordneten Ablauf der Rekristallisation müssen die Keimkörper während 
der Schmelzbehandlung zumindest partiell ihre strukturelle Unversehrtheit beibehal-
ten. Wandelt sich das Keimpräparat im Verlauf der Wärmebehandlung vollständig in 
den Zustand der peritektischen Schmelze um, gehen die ursprünglichen Gefügeei-
genschaften des Sm123-Kristalls verloren. Ein nicht kontrollierbarer Nukleations-
ablauf und ein polykristallines Kristallwachstum der Y123-Phase wären die Folge [8]. 
 Bei der Schmelztexturierung der YBCO-Körper ist, bei gleichzeitiger Wahrung 
der kristallinen Integrität des Keimmaterials, für die vollständige peritektische Umset-
zung der Y123-Verbindung Sorge zu tragen. Die Maximaltemperatur des Schmelz-
prozesses nimmt daher mit 1040 °C einen Wert an, der oberhalb der thermischen 
Umsetzung des Y1,5Ba2Cu3O7-δ-Ausgangsgemisches liegt, jedoch geringer ist, als die 
Umwandlungstemperatur der Sm123-Phase (siehe Kapitel 3.5.1. und 4.3.2.).  
 Trotz allem ist bei der Schmelzbehandlung der YBCO-Proben stets ein strukturel-
ler Zerfall der Keimkristalle zu beobachten. Die Ursache liegt in der Benetzung der 
Keimauflagefläche mit Ba- und Cu-reicher flüssiger Phase der inkongruent ge-
schmolzenen YBCO-Probe. Die Zersetzung des Impfkristalls führt zur Diffusion von 
Samariumionen in den Grundkörper sowie zum Teilchentransport von Yttriumionen in 
das Keimvolumen [130]. Mit zunehmendem Samariumgehalt der Flüssigphase im 
Grundkörper steigt die Erstarrungstemperatur der peritektischen Schmelze. Demge-
genüber nimmt mit steigendem Yttriumanteil die peritektische Temperatur des betrof-
fenen Keimgebietes ab [130]. Entlang der Diffusionszone stellt sich somit ein Tempe-
raturgradient der peritektischen Erstarrung der Sm- und Y-haltigen Schmelze von et-
wa 1005 °C bis 1067 °C ein.  
 Die Kinetik und das Ausmaß der Keimzersetzung sind abhängig von der Zu-
sammensetzung der Impfkristalle und der Probenkörper, von den Prozessparame-
tern des Hochtemperaturschrittes (Maximaltemperatur und Haltezeit) sowie von der 
angewandten Bekeimungsmethode (Kalt- oder Heißbekeimung) [8].  
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Die mikroskopischen Darstellungen in Abb. 5.5. zeigen das Gefüge der 
Keim/Grundkörper-Übergangsregion im vertikalen Schnitt entlang des Impfkristalls. 
Die Probe in Abb. 5.5 (a). wurde im Hochtemperaturschritt mit einer Haltezeit von 
10 h bei 1040 °C konventionell behandelt, wohingegen die Probe in (b) einer geringe-
ren Temperatur von 1030 °C bei einer Haltezeit von 1 h ausgesetzt wurde. Anhand 
der Farbkontrastierung ist eine Unterscheidung der vormals thermisch zersetzten un-
teren Abschnitte der Impfkristalle von den darüber liegenden unbeeinträchtigten 
Keimgebieten möglich. Beginnend an den Auflageflächen schritt die Zersetzung der 
Keime gleichmäßig voran, so dass beide Keimregionen eine nahezu ebene Grenz-
fläche einschließen. Im Fall des weniger intensiv geführten Hochtemperaturschrittes 
(Abb. 5.5 (b).) ergriff die thermische Zersetzung des Impfkristalls offensichtlich ein 
schmaleres Keimgebiet als bei der konventionell gefertigten Probe (Abb. 5.5 (a).). 
Begründet ist dieser Unterschied mit der geringeren thermischen Anregung sowie 
der kürzeren Zeitdauer für die Platzwechselvorgänge der Seltenerdionen. Anhand 
der Gefügeaufnahmen ist abzuschätzen, dass die partielle Keimzersetzung in (a) ei-
ne Tiefenausdehnung von ca. 650 µm erreichte bzw. in (b) nur etwa 250 µm ein-
nahm.  
 Die Liniendiagramme in Abb. 5.6. geben für die vorgestellten Proben (Abb. 5.5.) 
die Verteilung der Elemente Yttrium, Samarium und Kupfer senkrecht zur Über-
gangsstelle vom Keim- zum Grundkörper wieder. Die Elementverteilungsanalysen er-
folgten als Zeilenabtastung mit Hilfe einer Elektronenstrahlmikrosonde (Anregungs-
energie: 20 keV, Elektronenstrahl-Ø: 15 µm, Schrittweite: 10 µm [125]) basierend auf 
einer wellenlängendispersiven Röntgenmikroanalyse (WDX, siehe Kapitel 4.5.2.). Die 
Abb. 5.5.: Polarisationsmikroskopische a/c-Schnittbilder des Übergangsbereiches vom SmBCO-Keim 
zum YBCO-Grundkörper. Infolge des weniger intensiv geführten Hochtemperaturschrittes (1030 °C, 
1 h), weist der Impfkristall der Probe in (b) im Vergleich zum konventionell gefertigten Supraleiter 
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Kurven bilden die Intensitäten der von den Proben emittierten elementtypischen 
Röntgenstrahlung (Y-Lα (1,9 keV); Sm-Lα (5,6 keV); Cu-Lα (930 eV) [125]) als Funk-
tion der Messstrecke s, mit der Keim/Grundkörper-Grenzfläche als Bezugpunkt 
s=0 mm, ab. In guter Übereinstimmung mit der polarisationsoptischen Untersuchung 
wurde im Fall der konventionellen Wärmebehandlung (Abb. 5.6 (a).) eine Diffusions-
-1,0 -0,8 -0,6 -0,4 -0,2 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
s  in mm  Cu   Y   Sm  
Abb. 5.6.: Verteilung der Elemente Yttrium, Samarium und Kupfer senkrecht des Übergangsbereiches 
vom SmBCO- zum YBCO-Kristall der Versuchsproben in Abb. 5.5.. Die Position s=0 mm markiert die 
Grenzfläche zwischen Keim und Grundkörper. Die Diffusionslänge des Austausches der Seltenerdio-
nen Sm und Y erstreckt sich im Fall der konventionell gefertigten Probe (1040 °C, 10 h) in (a) auf 
1,3 mm und im Fall des modifizierten Hochtemperaturschrittes (1030 °C, 1 h) in (b) auf 0,4 mm. 
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tiefe des Yttriums im Keimkörper von ≈0,6 mm ermittelt. Bei der modifizierten Tempe-
raturführung (Abb. 5.6 (b).) konnte Yttrium bis ≈0,2 mm tief im Impfkristall nachge-
wiesen werden. Etwa ebenso weit diffundierte Samarium in das Probenvolumen un-
terhalb der Grenzfläche bzw. erreicht die Sm-Konzentration die Nachweisgrenze der 
Mikrosonde. Die untersuchten Proben weisen somit eine Tiefenausdehnung der 
Sm/Y-Diffusionszone von 1,3 mm im Beispiel (a) und von 0,4 mm in (b) auf.  
 Die Schwankungen der Intensitätsverteilung der Elemente sind der Realstruktur 
der mehrphasigen REBCO-Materialien zuzuschreiben. Bei der Analyse der Proben 
lagen im Strahlengang der Mikrosonde neben der kristallinen REBa2Cu3O7-δ-Matrix 
ebenso unterschiedlich dicht eingebundene RE2BaCuO5-Partikel sowie weitere Be-
gleitphasen (CuO, BaCeO3, BaCuO2) vor. Die verschiedenen Atomkonzentrationen 
der betrachteten Elemente in den jeweiligen Phasen führen zu der registrierten Va-
riation der Impulsraten. Die Verteilung des Elementes Kupfer dient als Vergleichssig-
nal, da dessen mittlere Intensität unabhängig vom Substitutionsgrad der Seltenerden 
über die gesamte Abtaststrecke konstant bleiben sollte.  
 Quantitative Mikroanalysen (EDX, siehe Kapitel 4.5.2.) belegten im Diffusionsbe-
reich die Entstehung einer (Sm/Y)123-Mischphase mit (Sm/Y)211-Einlagerungen. 
Die gegenseitige Substitution der gitterfremden Samarium- und Yttriumionen wird 
durch die gleiche chemische Wertigkeit sowie die ähnlich großen Ionenradien be-
günstigt [131]. Die allmähliche Anpassung der chemischen Zusammensetzung und 
der Gitterparameter führen bei der Kristallisation zur Wahrung der Kohärenz der 
Phasengrenzen ohne abrupte Verzerrung des anwachsenden (Sm/Y)123-Kristalls. 
 Im Verlauf der Schmelztexturierung setzt die epitaktische Erstarrung der Sm- und 
Y-haltigen Schmelze des zersetzten Keimgebietes am unzersetzten oberen Teil des 
Impfkristalls ein. Am festen Keimmaterial wächst ein (YkSm1-k)Ba2Cu3O7-δ-
Mischkristall mit (YkSm2-k)BaCuO5-Einschlüssen an, der im Idealfall in Kristallinität 
und Kristallorientierung mit dem Keimpräparat übereinstimmt. Dem Gradienten der 
peritektischen Temperatur folgend, schreitet die Erstarrung der Schmelze mit ab-
nehmendem Sm-Gehalt bzw. steigender Y-Konzentration voran. Der Yttriumgehalt 
der anwachsenden Kristallschichten nimmt allmählich zu, bis der Sm/Y-Diffusions-
bereich überschritten ist und die reine Y123-Phase vorliegt.  
 Die partielle Zersetzung der Impfkristalle ist ebenfalls vom Volumenanteil, der 
Größe sowie der Verteilung der Sm211-Partikel im Sm123-Kristall abhängig – ein 
hoher Volumenanteil verzögert die Keimzersetzung [8]. Das Gefüge der SmBCO-
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Proben zeigt analog den YBCO-Supraleitern eine vergleichbar inhomogene Vertei-
lung der Sm211-Partikelphase (siehe Kapitel 3.6.2.). Folglich weisen auch die Keim-
kristalle unterschiedliche Volumenanteile und Charakteristika der Sm211-Partikel-
verteilung auf. Die im Fall der konventionell wärmebehandelten Probe (Abb. 5.5 (a).) 
ermittelte Erstreckung des zersetzten Keimgebietes von etwa 650 µm entspricht er-
fahrungsgemäß dem Durchschnittswert, der in Abhängigkeit der Realstruktur um bis 
zu ±200 µm variieren kann. Zur sicheren Bewahrung eines unbeeinträchtigten Impf-
kristallbereiches wurde für die Prozessierung von YBCO-Proben mit SmBCO-Keim-
kristallen eine untere kritische Keimhöhe von 1 mm vereinbart. Bei Verwendung von 
Impfkristallen geringerer Höhe steigt die Gefahr der vollständigen Zersetzung des 
Keimkörpers, was eine polykristalline Erstarrung der YBCO-Probe zur Folge hätte.  
 Nach erfolgter Wärmebehandlung werden die Impfkristalle vorsichtig von der 
Deckfläche der YBCO-Proben entfernt und können erneut verwendet werden. Bei 
etwa jedem zweiten Keimpräparat sind an der Auflagefläche kleine fehlorientierte 
Sekundärkörner festzustellen (siehe Kapitel 5.1.3.). Um im nächsten Fertigungszyk-
lus abermals Keimpräparate mit quasi-einkristallinem Gefüge bereitzustellen, wird an 
den Impfkristallen das vormals zersetzte Keimgebiet entlang der Spaltebenen abge-
trennt. Bei einer Ausgangshöhe der Keimpräparate von 2 mm bleibt somit ein wieder 
verwendbarer Impfkristall mit einer unkritischen Höhe von ≥1 mm erhalten.  
 Anhand einer Wärmebehandlung mit geringerer Temperatur und Haltezeit im 
Hochtemperaturschritt kann das Ausmaß der Keimzersetzung deutlich reduziert wer-
den. Impfkristalle wie in Abb. 5.5 (b). mit einer Höhe von 2 mm könnten 5 bis 7mal 
wieder verwendet werden, ehe die Keimhöhe einen kritischen Wert von in diesem 
Fall etwa 0,25 mm erreicht. Vorerst ist jedoch genauer abzuklären, inwieweit sich ei-
ne Intensitätsminderung der Hochtemperaturphase auf die peritektische Zersetzung 
und die Rekristallisation der YBCO-Proben auswirkt.  
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5.1.3. Keimbedingte Störungen des Supraleitergefüges 
 
Trotz angemessener Prozessbedingungen und dem Einsatz adäquater Impfkristalle, 
sind an den schmelztexturierten Supraleiterproben regelmäßig keimbedingte Störun-
gen der Gefügestruktur zu beobachten. Als Störungen sind hierbei Körner zu nen-
nen, die zumeist stark desorientiert in Konkurrenz zum YBCO-Primärkristall entstan-
den. Die sekundären Körner entstehen durch heterogene Keimbildung entweder an 
Verunreinigungen der Probe oder unmittelbar am aufgesetzten SmBCO-Impfkristall. 
 Im erstgenannten Fall sind Teile der Faserisolierung der Ofenkammer verant-
wortlich, die sich im Verlauf der Schmelzbehandlung von der Kammerdecke lösen 
und die Oberseite der Proben kontaminieren. Als artfremde Kristallisatoren können 
zudem kleine Bruchstücke der Probenauflage aus sprödem Schamott wirken, die 
während der Ofenbestückung an den Seitenflächen der Proben anhaften. Beeinflus-
sungen dieser Art werden jedoch nur in Ausnahmefällen beobachtet, führen beim 
Auftreten aber zur Bildung eines ungünstigen grobkörnigen Gefüges.  
 Sekundäre Körner, deren Entstehung mit der Primärkristallisation am Fremd-
keimmaterial einhergeht, sind dagegen weitaus häufiger festzustellen. Nach dem 
Schmelztexturierungsprozess weisen etwa 50 % der vormals quasi-einkristallinen 
Keimpräparate im Kontaktbereich zum Probenkörper eine mehrkristalline Gefüge-
struktur auf. Bei mikroskopischer Betrachtung einer benutzten Keimauflagefläche 
sind im Kristallkörper mehrere Kristallite kleiner Korngröße zu erkennen, deren 
kristallographische Orientierung deutlich von der Hauptorientierung des Impfkristalls 
abweicht (Abb. 5.7 (a).).  
 Die partielle thermochemische Zersetzung der Keimkristalle im Hochtemperatur-
schritt der Wärmebehandlung (siehe Kapitel 5.1.2.) bewirkt einen allmählichen Über-
gang der schmelzflüssigen Phase des YBCO-Körpers zur kristallinen Phase der un-
zersetzten Keimregion. Es darf angenommen werden, dass nahe der Grenzfläche 
zur festen Keimregion, infolge geringer thermischer Aktivität, die peritektische Um-
setzung der Sm123-Phase nur unvollständig erfolgt. Vereinzelte ungelöste Bestand-
teile des Sm123-Kristalls bewegen sich thermisch getrieben in der Schmelze und 
verändern mithin ihre Orientierung relativ zum Impfkristall. Mit Einsetzen der Rekris-
tallisation erstarrt die Flüssigphase unter Beibehaltung der jeweiligen Kristallorientie-
rung sowohl am unzersetzten Keimabschnitt als auch an den in der Schmelze ver-
bliebenen desorientierten Sm123-Kristalliten (Abb. 5.7 (b).). Die Folge ist ein konkur-
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rierendes Wachstum unterschiedlich orientierter Körner, das mit der Erstarrung des 
Keimkörpers auf die YBCO-Probe übertragen wird. Die Aufnahme in Abb. 5.8 (a). 
zeigt auf der Deckfläche einer schmelzbehandelten YBCO-Probe die Stelle der 
Keimauflage nach Entfernung des Impfkristalls. Vom c-orientierten Primärkristall um-
geben, sind im Supraleitergefüge mehrere Sekundärkristallite anders gearteter Ori-
entierung zu erkennen.  
 Das Wachstum der Körner wird hauptsächlich durch die Unterkühlung und dem 
Wärmefluss der freigesetzten Wärmemenge der Erstarrungsfront bestimmt. Es 
wachsen nur jene Sekundärkristallite raumgreifend aus, deren kristallographische 
Richtung größter Wachstumsgeschwindigkeit zufällig mit der Richtung der Erstar-
Abb. 5.8.: (a) Im vormaligen Keimauflagegebiet sind im texturierten Supraleitergefüge häufig Sekun-
därkristallite anders gearteter Orientierung zu beobachten, die ihren Ursprung im Impfkristall haben. 
(b) Die keiminduzierten Sekundärkristallite werden bei der überwiegenden Zahl der Supraleiterproben 
bereits nach kurzer Wachstumsdauer von dem voranschreitenden Primärkorn verdrängt. 
Abb. 5.7.: SmBCO-Impfkristalle nach Einsatz im Texturierungsprozess der Supraleiterfertigung mit 
Blick auf die genutzte (001)-Auflagefläche in (a) und in der a/c-Seitenansicht in (b). Nach Nutzung der 
Keime sind im Gefüge oftmals zusätzliche Körner (dunkle Stellen) präsent, deren kristallographische 
Ausrichtung von der Orientierung des Primärkristalls abweicht. Die fehlorientierten Körner kristallisie-
ren im thermisch zersetzten unteren Keimabschnitt und wachsen auf die YBCO-Körper über. 
(a) (b) 
(a) (b) 
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rungsfront des Primärkornes übereinstimmt. Bei der überwiegenden Zahl der Proben 
verdrängt jedoch das voranschreitende Primärkorn bereits nach wenigen Millimetern 
das Wachstum der sekundären Kristalle (Abb. 5.8 (b).). Beim routinemäßigen Plan-
schleifen der kegelförmig aufgeworfenen Probenoberseite werden die mehrkörnigen 
Gefügebereiche häufig schon vollständig abgetragen. Dennoch wachsen bei durch-
schnittlich jedem zehnten Impfkristall ein oder mehrere sekundäre Nukleationskeime 
zu verhältnismäßig großen Sekundärkörnern heran (Abb. 5.9 (a).). Das Gefüge der-
art gestörter Supraleiterproben setzt sich aus dem Primärkristall mit radial um die 
Stelle des Keimpräparates gewachsenen Körnern zusammen (Abb. 5.9 (b).). Die re-
lativ zur Hauptorientierung stark fehlorientierten Sekundärkörner sind zumeist durch 
nicht supraleitfähige Großwinkelkorngrenzen vom Primärkristall getrennt. Die resul-
tierende Auswirkung auf das Magnetisierungsverhalten der gestörten Supraleiterpro-
ben ist im Gliederungspunkte 5.3.2. (Seite 164 f.) dargelegt.  
 Im konventionellen Chargenprozess der Supraleiterfertigung, basierend auf dem 
Single-Seeding, wurde bislang der „Ausfall“ von ein bis zwei Keimkristallen pro Char-
ge toleriert. Für die angestrebte Fertigung von großflächigen Massivsupraleitern im 
Multi-Seeding-Verfahren besteht dahingegen notwendiger Handlungsbedarf zur 
Vermeidung der geschilderten Gefügestörung – steigt doch mit der Anzahl der Keim-
kristalle pro Formkörper die Wahrscheinlichkeit des Erzielens gestörter Supraleiter-
proben.  
 Trotz der erklärten vorteilhaften Auswirkung der partiellen Keimzersetzung auf 
die Kristallisation wird vorgeschlagen, den peritektischen Zerfall der Keimpräparate 
Abb. 5.9.: (a) Vereinzelt wachsen, ausgehend von den Keimpräparaten, desorientierte Sekundär-
kristallite raumgreifend im Gefüge der Supraleiterproben zu beträchtlichen Gefügestörungen heran. 
(b) Die Struktur derart gestörter YBCO-Proben ist durch das definiert orientierte Primärkorn mit radial 
um die Stelle des Impfkristalls gewachsenen fehlorientierten Sekundärkörnern charakterisiert. 
(a) 
(b) 
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auf ein Minimum zu reduzieren. Vorerst sind weitergehende Untersuchungen des 
Zersetzungsverhaltens der Impfkristalle, in Abhängigkeit relevanter Prozessparame-
ter der Wärmebehandlung, und die Auswirkungen auf die Rekristallisation der YBCO-
Körper notwendig. Durch Beeinflussung der chemischen und strukturellen Zusam-
mensetzung der Keimpräparate besteht zudem die Möglichkeit, die thermische Stabi-
lität der Kristalle gegenüber dem Supraleiterwerkstoff zu erhöhen. Denkbar ist die 
Anwendung von Keimen mit einer höheren peritektischen Temperatur [132], wie bei-
spielsweise schmelztexturierte NdBa2Cu3O7-δ-Kristalle (Tp≈1080 °C [115]) oder MgO 
dotierte SmBCO-Präparate (z. B. Sm123 + 5 Gew.-% MgO: Tp≈1072 °C [133]). 
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5.2.  Untersuchung mehrfach bekeimter Supraleiter 
5.2.1. Vorbemerkungen 
 
Ein Aufgabenteil der vorliegenden Arbeit bestand in der experimentellen Aufklärung 
einflussnehmender Größen auf die keimkontrollierte mehrkörnige Kristallisation mas-
siver YBCO-Hochtemperatursupraleiter. Zu diesem Zweck wurden zum einen der 
Einfluss verschieden großer Abstände (s1, s2) zwischen den Fremdkeimpräparaten 
und zum anderen die Auswirkung einer wechselseitigen Verschwenkung der Kristall-
körper untersucht. Die Wachstumsexperimente zum Keimabstand verliefen unter 
Ausbildung von Korngrenzen der Orientierung (100)/(100) und (110)/(110) (siehe 
Seite 65 ff.). Die Untersuchungen zur Kristallverschwenkung erfolgten, aus noch zu 
nennenden Gründen, alleinig an definiert fehlorientierten Korngrenzen der Gattung 
(100)/(100). Hierbei wurde einerseits die gegenseitige Verdrehung („twist“-
Komponente) der Körner um die Normale zur (001)-Kristallfläche, der a/b-Ebenen 
Schnittwinkel θ, analysiert. Andererseits fanden Untersuchungen zum wechselseiti-
gen Neigungswinkel ψ benachbarter Körner – die „tilt“-Komponente einer realen 
Kornverschwenkung (Verschwenkungsachse in der Korngrenze) – statt. Der Einfluss 
einer Verdrehung angrenzender a/c-Kristallflächen senkrecht zur b-Wachs-
tumsrichtung (Verschwenkungsachse parallel zur Korngrenze) blieb aus Zeit- und 
Kostengründen unbestimmt, ihn gilt es aber zukünftig abzuklären.  
 Die Aufklärung der Einflüsse genannter Parameter auf die resultierende Gefüge-
struktur und Magnetisierungseigenschaften der Supraleiter erfolgte aus materialöko-
nomischen Gründen und aufgrund der verfügbaren Pressformen anhand zylinder-
förmiger YBCO-Proben der Größe: Ø=35,0 mm, h=18,2 mm. Jeweils zwei gleicharti-
ge SmBCO-Keime wurden unter Einhaltung der gewünschten Keimdistanz und Kris-
tallorientierung möglichst exakt auf den Deckflächen der Presskörper platziert.  
 Zur Beurteilung der Qualität der zweifach fremdbekeimten Proben wurden diese 
bezüglich ihres Magnetisierungsverhaltens mit einfach bekeimten Supraleitern glei-
cher Geometrie gegenüberstellend bewertet. Als Vergleichsproben dienten acht zy-
lindrische YBCO-Supraleiter der Kleinserie MO, die unter Prozessbedingungen ana-
log der Versuchsproben der Multi-Seeding-Experimente hergestellt wurden (siehe 
Seite 71 ff.). Trotz gleicher Voraussetzungen variieren die Ergebnisse einer Supralei-
tercharge aufgrund nicht oder nur schwer beeinflussbarer Bedingungen des Herstel-
lungsprozesses mit relativ großer Schwankungsbreite. Daher wurden die Einzelresul-
tate der magnetischen Charakterisierung der Vergleichsproben arithmetisch gemit-
telt, um eine Durchschnittsprobe als Referenzsignal zu kreieren. Bei den Vergleichs-
proben handelte es sich ausnahmslos um Materialien mit quasi-einkristalliner Gefü-
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gebeschaffenheit. Beispielgebend ist in Abb. 5.10 (a). die charakteristische Makro-
struktur der plan geschliffenen Deckfläche einer Vergleichsprobe dargestellt. Das 
Gefüge gibt erwartungsgemäß die typische Sektoraufteilung einer c-orientierten Pro-
be wieder (siehe Kapitel 3.6.1.). Die Sektoren lassen deutlich eine Subkornstruktur 
erkennen, in der die einzelnen, nur wenig gegeneinander desorientierten Subkörner 
durch stromtragfähige Kleinwinkelkorngrenzen getrennt sind [34, 77]. Die ortsabhän-
gige Verteilung der gespeicherten Magnetflussdichte Bz weist bei allen Vergleichs-
proben ein magnetisch eindomäniges Verhalten auf – in dem gezeigten Beispiel mit 
einer maximalen Induktion von Bzmax=880 mT bei 77 K (Abb. 5.10 (b).).  
 Bei der Bewertung der mehrfach bekeimten Proben gilt es nach den untersuch-
ten Korngrenzenorientierungen zu unterscheiden. Die Auswertung der Ergebnisse 
der magnetischen Charakterisierung erfolgte im Rahmen dieser Arbeit ebenfalls an-
hand von zweidimensionalen Linienscan-Darstellungen. Hierzu wurde die Verteilung 
der Flussdichtewerte in Abhängigkeit der Ortskoordinate x bei einem konstanten 
Wert y dargestellt. Als y-Koordinate wurde der Zahlenwert vereinbart, für den die 
magnetische Flussdichte den Höchstwert Bzmax einnahm.  
 In den Diagrammen der Abb. 5.11. sind die arithmetischen Mittelwerte der mag-
netischen Flussdichte Bz der Vergleichsproben in Abhängigkeit der x-Koordinaten 
abgebildet. Die Messwerte der Kurve in Abb. 5.11 (a). entsprechen einer Linienmes-
sung entlang der kristallographischen b-Achse der Proben (Abb. 5.10 (a).). Bei den 
Proben der Mehrfachbekeimung mit Korngrenzen der Orientierung (100)/(100) erfolg-
te die Darstellung der Magnetfeldverteilung ebenfalls in Abhängigkeit der Kristall-
achse in b-Richtung. Die Messwertkurve, oben im Bild, ist somit als Referenzprobe 
Abb. 5.10.: (a) Plangeschliffene Deckfläche einer quasi-einkristallinen Vergleichsprobe der Referenz-
charge MO. Die Probe zeigt die charakteristische Makrostruktur eines c-orientierten YBCO-
Kompaktsupraleiters. (b) Eindomänige Verteilung der remanenten Magnetflussdichte Bz des Supralei-














Abb. 5.11 (a). 
Messzeile  
(110)/(110) 
Abb. 5.11 (b). 
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zur Beurteilung der Multi-Seeding-Experimente mit (100)/(100)-Korngrenzen zuläs-
sig. Abweichend davon repräsentiert der Graph in Abb. 5.11 (b). die magnetische Ab- 
tastung der Vergleichsproben in [110]-Richtung entlang der a/a-Sektorgrenzen 
(Abb. 5.10 (a).). Die Analogie zur Vorgehensweise bei der Charakterisierung der Mul-
ti-Seeding-Proben mit (110)/(110)-Korngrenzen erlaubt eine Bewertung der Ver-
Abb. 5.11.: Verteilung der Mittelwerte der remanenten Magnetflussdichte Bz der Vergleichsproben in 
Abhängigkeit der Ortskoordinate x entsprechend den Messzeilen in Abb. 5.10 (a).. Die Messkurve in 
(a) bildet das Referenzsignal zur Bewertung der Versuchsproben mit (100)/(100)-Korngrenze resp. in 
(b) der Proben mit (110)/((110)-Korngrenze. Die Messpunktintervalle markieren die Schwankungsbrei-
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suchsproben anhand der Referenzkurve im unteren Bild. 
 Die in den Kurven eingetragenen Intervalle markieren die Schwankungsbreite der 
Flussdichtewerte der Vergleichsproben an äquivalenten Messpositionen. Zum Bei-
spiel streuen die Flussdichtemaxima der Vergleichsproben bei den Messungen in 
[110]-Richtung in einem Intervall von 132 mT bei einem errechneten Mittelwert von 
923 mT (Abb. 5.11 (b).). Bereits geringe Variationen der chemischen Zusammenset-
zung der Einsatzstoffe, der Partikelgrößencharakteristik oder der Temperaturvertei-
lung im Laborofen können die Schwankungen innerhalb einer Charge verursachen. 
 Die magnetische Charakterisierung durch Field-Mapping (siehe Kapitel 4.5.1.) 
birgt eine Reihe von systematischen (Hall-Sensorempfindlichkeit, Messabstandsfeh-
ler, Messwertinstabilität, Temperaturfehler) und zufälligen (Positionier- und Justa-
geungenauigkeiten) Fehlerquellen [118, 122, 134]. Um stochastische Einflüsse, die 
sich aus der Position der Proben im Magnetfeld der supraleitenden Zylinderspule er-
geben, weitestgehend zu vermeiden, wurden die Versuchskörper immer an gleicher 
Stelle im homogenen Magnetfeldbereich der Spule aufmagnetisiert. Aus Gründen der 
Vergleichbarkeit wurde ebenso darauf geachtet, dass die Kristallachse(n) der Proben 
in c-Richtung möglichst parallel zur äußeren Feldrichtung orientiert war(en). Die Aus-
richtung der Messprobe zum Hall-Sensor wirkt sich des Weiteren auf die Höhe der 
registrierten Hall-Spannung und somit auf den Wert der magnetischen Induktion aus 
[134]. Ferner beeinflusst der zeitliche Ablauf der Messroutine die Werte der magneti-
schen Flussdichte. So nimmt beispielsweise infolge des dissipativen „Flusskriechens“ 
(thermisch aktivierte Bewegung der Flussschläuche (siehe Kapitel 3.2.) [11]) die 
Flussdichte während der ersten 15 min nach erfolgter Magnetisierung um etwa 9 % 
ab. Nach einer Dauer von weiteren 45 min nähert sich die Magnetflussdichte einen 
stationären Wert an und beträgt nunmehr 84 % des Ausgangswertes [134]. Die zeit-
abhängige Relaxation führt somit zur Veränderung des Messsignals bereits im Ver-
lauf der Messwertaufnahme. Dies gilt es zu beachten, wenn man bedenkt, dass in 
Abhängigkeit der Rasterdichte und der Probengröße die Messzeit der in dieser Arbeit 
behandelten Proben bis zu 70 min betrug. Durch Mittelung wiederholter Messungen 
lassen sich zumindest die stochastischen Fehlergrößen minimieren; die systemati-
schen Fehler sind hingegen nicht allein durch Mittelung zu beseitigen, so dass stets 
eine Messunsicherheit von ca. 5 % zu berücksichtigen ist [123].  
 Es sei darauf hingewiesen, dass die Experimente zur Untersuchung der Ein-
flussgrößen auf die gerichtete mehrkristalline Erstarrung zumeist an Einzelproben er-
folgten. Als Gründe sind die hohen Anschaffungs- und Herstellungskosten der Aus-
gangssubstanzen, Zwischenprodukte und Verbrauchsmaterialien sowie die hohen 
Betriebsmittelkosten aufgrund langer Prozesszeiten anzuführen.  
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5.2.2. Einfluss des Keimabstandes – (100)/(100) Korngrenzen 
 
Die ersten Experimente zur Mehrfachbekeimung erfolgten anhand quaderförmiger 
YBCO-Proben mit einem Presskörpermaß von (90 x 45 x 22) mm3 (siehe Kapi-
tel 4.3.2., Seite 65 ff.). Die Versuchsproben wurden mit einer Anzahl von zwei Keim-
präparaten versehen, die im Abstand von s1=43 mm (s2=37 mm) in vorbestimmter 
kristallographischer Anordnung zueinander ausgerichtet waren. Anhand der erzeug-
ten Korngrenzen der Orientierung (100)/(100) und (110)/(110) gelang es dabei nicht, 
eine supraleitfähige Verbindung der angrenzenden Kristalle zu erzeugen. Die       
Mikrostruktur und die remanente Magnetfeldverteilung der Proben ließen die Vermu-
tung zu, dass ein großer Keimabstand die Einlagerung nicht supraleitender Aus-
scheidungen in die Korngrenzenfläche begünstigt. Die als Residualphase bezeichne-
ten Einschlüsse stören in der Korngrenzenzone die Kontinuität stromkoppelnder Kris-
tallstrukturen und tragen somit zum isolierenden Verhalten der Kornverbindungen 
bei.  
 Die Untersuchungen anderer Forschergruppen ergaben, dass mit geringerem 
Keimabstand tendenziell bessere Züchtungsergebnisse, bezüglich der Leitfähigkeit 
und der Unversehrtheit des Gefüges der Korngrenzenstruktur, erzielt werden können 
[15-18, 25]. Bei Durchsicht der Fachliteratur fällt indessen auf, dass teilweise unbe-
wusst verschiedene keimabhängige Einflussgrößen überlagernd untersucht wurden. 
Hierbei stellte vielerorts die Verfügbarkeit von adäquaten Keimpräparaten mit defi-
nierter Kristallorientierung das ursächliche Problem dar. Eine eindeutige Aufklärung 
der Zusammenhänge zwischen den separaten Einflussgrößen und den resultieren-
den Materialeigenschaften ist somit kaum möglich. In den Veröffentlichungen wurde 
zumeist auf eine dreidimensionale Abbildung der magnetischen Gesamtstruktur der 
Supraleiterproben verzichtet. Die überwiegend dargestellten zweidimensionalen Li-
nienscan-Abbildungen geben zwar Auskunft über das magnetische Verhalten der 
Proben in der Scanebene, sagen aber nichts über die Qualität des übrigen Supralei-
tervolumens aus. Unterschiedlichste Prozessbedingungen der einzelnen Hersteller 
gestatten überdies nur eingeschränkt einen Vergleich der Ergebnisse und die Über-
tragung dieser auf die Materialentwicklung im IPHT. Angesichts der angestrebten Se-
rienfertigung mehrfach bekeimter Supraleiter ist eine systematische Aufklärung der 
Einflüsse auf das multimonolithische Kristallwachstum, vor allem unter eigenen Her-
stellungsbedingungen, von grundlegender Bedeutung. 
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 In weiterführenden Experimenten erfolgte daher als erstes eine gezielte Untersu-
chung der Wirkung verschiedener Keimabstände auf die Gefügeausbildung und die 
magnetischen Eigenschaften der Supraleitermaterialien. Das vorliegende Kapitel er-
örtert hierzu die mehrkristalline Erstarrung unter Bildung von Korngrenzen der Gat-
tung (100)/(100). Nachfolgende Tabelle gibt die zu diesem Zweck gefertigten Proben, 
die eingestellten Keimabstände und ausgewählten Messdaten der magnetischen 
Charakterisierung wieder.  
 
Tab. 5.2.: Ergebnisse der Untersuchung zum Einfluss des Keimabstandes auf die mehrkristalline Er-














Referenz – – 899 – – – 
N15_8 2 1,6 878 – – 100 
N14_9 5 4,3 586 637 554 91 
N15_7 7 5,7 813 817 686 84 
N16_7 6,4 6,4 726 730 537 74 
N14_10 10 8,7 614 680 303 47 
CL_S [34] 20 17,2 398 417 ≈0 ≈0 
 
Die Entfernung zwischen den Impfkristallen wird in Keimabstände vor der Schmelz-
texturierung mit s1 und nach der Wärmebehandlung mit s2 unterschieden. Die Redu-
zierung des Keimabstandes geht mit der Volumenabnahme der Probenkörper, infol-
ge von Schwindungsvorgängen während der Schmelzbehandlung, einher. Bezüglich 
der Keimpräparate bildet die Probe N16_7 eine Ausnahme (Abb. 5.12 (a).). Bei die-
ser Probe diente ein eigens angefertigter brückenförmiger Kristallkörper als Keimma-
terial (Abb. 5.12 (b).). Die starre Verbindung der identisch orientierten Ankeimflächen 
sollte jeglicher Orientierungsabweichung durch Schwindung der Probe vorbeugen, 
um eine (100)/(100)-Korngrenze frei von zusätzlichen Fehlorientierungen zu erzeu-
gen. Die Keimabstände vor und nach der Wärmebehandlung sind dementsprechend 
wertgleich. Die Referenzprobe spiegelt das Ergebnis einer Mittelwertsbildung aus 
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acht einfach bekeimten Vergleichsproben mit magnetisch eindomänigem Verhalten 
wieder (siehe Kapitel 5.2.1.). Abweichend von den zylinderförmigen Versuchsproben 
handelt es sich bei der Probe CL_S um ein quaderförmiges Exemplar mit einem 
Presskörpermaß von (45 x 45 x 20) mm3 [34].  
 Die aufgeführten Messwerte Bzmax1 und Bzmax2 entsprechen den Maxima der ge-
speicherten Remanenzflussdichte der einzelnen YBCO-Körner. Das Minimum der 
magnetischen Flussdichte am Sattelpunkt zwischen den Maximumstellen bezeichnet 
Bzmin. Der Zahlenwert ∆B/B veranschaulicht das prozentuale Verhältnis des Minimums 
zum arithmetischen Mittel der Flussdichtemaxima und wird wie folgt berechnet: 
 
∆B / B = Bz min
Bz max1 + Bz max 2( ) 2 ⋅ 100  (12) 
 
Diese Kenngröße gibt die relative magnetische Induktion am Ort der Korngrenze an 
und ist als Maß für die elektrische Leitfähigkeit der Grenzfläche an dieser Stelle an-
zusehen. 
 Alle Proben dieser Versuchsreihe, ausgenommen der Referenz, zeichneten sich 
durch ein quasi-einkristallines Wachstum zweier gleichermaßen c-orientierter Kris-
tallkörpern aus. Der Orientierung der Keimkristalle entsprechend erfolgte die epitakti-
sche Nukleation der Probenkörper und ging in ein geordnetes Kristallwachstum, oh-
ne Bildung unerwünschter Sekundärkörner, über. Die exakte kristallographische Aus-
Abb. 5.12.: (a) Supraleiterprobe N16_7 (s1/2=6,4 mm) der Versuchsreihe zur Untersuchung des Keim-
abstandes bei Korngrenzen der Gattung (100)/(100). (b) Zur Vermeidung einer unerwünschten Orien-
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richtung der Keimkörper ermöglichte die Entstehung der geforderten Korngrenzen 
vom Typ (100)/(100) mit einer nahezu perfekter Orientierung der Grenzfläche parallel 
zur (010)-Kristallebene. Mikroskopische Untersuchungen ergaben Fehlorientierungen 
der angrenzenden Körner, die den Orientierungsunterschied der Subkorngrenzen in 
den betreffenden Probenregionen von etwa 1° nicht ü berschritten. Dennoch ist infol-
ge der Probenschwindung und dem kegelförmigen Auftürmen der Deckfläche der 
Versuchskörper (EMD-Effekt: siehe Kapitel 5.2.6., Seite 145) eine unerwünschte Ver-
schiebung der Keimpräparate aus ihrer vorgegebenen Lage denkbar. 
 Abb. 5.13. zeigt mit den Proben N15_8 (s1=2 mm) und N14_10 (s1=10 mm) ex-
emplarisch zwei mit unterschiedlichen Keimabständen gefertigte Supraleiter dieser 
Versuchsreihe. In beiden Fällen durchdrangen die paarigen Kristallkörper zu etwa 
gleichen Teilen die gesamte Probengeometrie. Das äußere Erscheinungsbild der 
Probe mit dem kleinsten Keimabstand (Abb. 5.13 (a).) gleicht bei makroskopischer 
Betrachtung der Morphologie eines quasi-einkristallinen Supraleiters des Single-
Seeding-Prozesses. Bei mikroskopischer Untersuchung hingegen werden im Raum 
zwischen den Impfkristallen zwei aneinander liegende a-Wachstumssektoren sicht-
bar, die durch eine (100)/(100)-Korngrenze flächig voneinander getrennt sind. Auf-
grund des größeren Keimabstandes der Probe rechts im Bild, breiteten sich die Kör-
ner eine längere Wachstumsdauer unbeeinflusst voneinander aus, bevor sie anein-
ander stoßend eine Korngrenze bildeten. Beide YBCO-Körner zeigen daher bereits 
in der makroskopischen Ansicht die charakteristische Wachstumsform eines c-orien-
Abb. 5.13.: Zweifach bekeimte Multi-Seeding-Proben mit Keimabständen von (a) s2=1,6 mm (N15_8)  
und (b) s2=8,7 mm (N14_10). Die Supraleiter kristallisierten unter Bildung zweier c-orientierter YBCO-
Körner, räumlich getrennt durch eine (100)/(100)-Korngrenze. ((*) siehe Kapitel 5.2.4., Seite 133 f.) 
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tierten Quasi-Einkristalls. Die Korngrenze dieser, wie auch der anderen Proben der 
Versuchsreihe, verläuft erwartungsgemäß im Bereich der vertikalen Symmetrieebene 
zwischen den Impfkristallen der Probenkörper.  
 Die folgenden Darstellungen zeigen im Detail die Ergebnisse der Field-Mapping-
Charakterisierung der in Abb. 5.13. vorgestellten Proben. Die Supraleiterprobe des 
Keimabstandes s1=2 mm weist nach dem Aufmagnetisieren bei einer Temperatur 
von 77 K eine magnetisch eindomänige Verteilung der Flussdichtewerte auf 
(Abb. 5.14 (a, b).). Analog einem Supraleiter mit quasi-einkristallinem Gefüge bilden 
beide Kristallkörper der Probe die kegelförmige magnetische Struktur gemeinsam 
aus. Die Ausprägung der magnetischen Domäne und der Maximalwert der remanen-
ten Induktion von 878 mT stimmen mit der magnetischen Charakteristik der Ver-
gleichsproben sehr gut überein. Anhand des Feldprofils lässt sich weder die Existenz 
der einzelnen YBCO-Körner noch der Verlauf der Korngrenze nachvollziehen. Die 
Abb. 5.14.: Ortsabhängige Verteilung der magnetischen Flussdichte Bz der Supraleiter in Abb. 5.13.. 
Mit einem Keimabstand von s2=1,6 mm zeichnet sich die Probe N15_8 durch ein eindomäniges Mag-
netisierungsverhalten aus (a, b). Bei einem Keimabstand von s2=8,7 mm ist entlang des Korngrenzen-
verlaufes der Probe N14_10, im Magnetfeldprofil eine Abnahme der Induktionswerte zu verzeichnen. 
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nahezu radialsymmetrisch homogene Magnetfeldverteilung ist ein Beleg für einen 
ungehinderten Stromtransport über die Korngrenzfläche. Das spricht für eine kohä-
rente Grenzflächenstruktur von außerordentlich hoher Passfähigkeit der stromtra-
genden CuO2-Ebenen.  
 Die magnetische Struktur der Probe N14_10 (s1=10 mm) zeigt dagegen die in 
Abb. 5.14 (c, d). dargestellte doppelkegelförmige Feldverteilung mit Maximalwerten 
von Bzmax1=614 mT und Bzmax2=680 mT. Die Lage der Höchstwerte korrespondiert mit 
den Positionen der Impfkristalle. Die benachbarten YBCO-Körner sind über den ge-
samten Korngrenzenverlauf stromtragend miteinander gekoppelt. In der Einsattelung 
zwischen den Maximumstellen nimmt das Remanenzfeld jedoch um 53 % auf einen 
Minimalwert von Bzmin=303 mT ab. Die relative magnetische Induktion an diesem 
Punkt bezüglich der Höchstwerte beträgt folglich ∆B/B=47 %. Die Einschnürung im 
Magnetfeldprofil entspricht dem Verlauf der Korngrenze im Gefüge der Probe und ist 
ein Indiz für eine verminderte Stromtragfähigkeit der Grenzflächenstruktur. Beim Ver-
gleich der Makrostruktur (Abb. 5.13 (b).) mit dem Höhenlinienbild der Feldverteilung 
(Abb. 5.14 (d).) wird ersichtlich, dass die Korngrenze und die Magnetfeldeinschnü-
rung gleichermaßen nach links geneigt, zum Probenrand gerichtet, auslaufen. 
 Die Linienscankurven in Abb. 5.15. repräsentieren die Messwerte der remanen-
ten Magnetflussdichte entlang der Maximumstellen senkrecht zur Korngrenze der in 
Tab. 5.2. aufgeführten Versuchsproben, im Vergleich zur Referenzprobe [135]. Wie 
geschildert, weist die Probe mit dem kleinsten Keimabstand (s2=1,6 mm) einen mag-
netisch eindomänigen Charakter, vergleichbar dem Verhalten der Referenzprobe, auf. 
Bei den Proben mit Keimabständen s2 größer 1,6 mm bilden sich im Magnetfeldprofil 
zwei lokale Maxima, mit einem Sattelpunkt am Ort der Korngrenze bei der Messposi-
tion x=0 mm, aus. Mit steigendem Keimabstand nimmt die Stromtragfähigkeit der 
Korngrenzenverbindung ab. Das zunehmend isolierende Verhalten der Grenzflächen 
bewirkt ein Auftrennen der magnetischen Struktur in zwei separate kegelförmige Ge-
bilde. Die Maximumstellen der Flussdichtekurven werden mit steigender Entfernung 
der Keimpräparate auf der x-Achse zunehmend zum Probenrand verschoben. Im Fall 
der Probe mit einem Keimabstand von s2=17,2 mm zirkulieren die Supraströme in 
den Kristallindividuen getrennt voneinander. Entlang des gesamten Korngrenzenver-
laufes dieser Probe bestand kein leitfähiger Kontakt zwischen den Domänen.  
 Mit steigendem Keimabstand ist ferner eine Abnahme der Maximalwerte der re-
manenten Magnetisierung zu beobachten. Die nachlassende elektrische Leitfähigkeit 
der Korngrenzenverbindung führt zur Eingrenzung des Suprastromes in den einzel-
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nen YBCO-Kristallen. Dadurch wird der wirksame Radius der supraleitenden Gefü-
gebestandteile reduziert, woraus nach Beziehung (11) (siehe Seite 81) eine Abnah-
me des Maximums der magnetischen Flussdichte folgt. Eine Ausnahme stellt dage-
gen die Probe N14_9 mit einem Keimabstand von s2=4,3 mm dar. Die Maxima der 
magnetischen Flussdichte dieser Probe sind im arithmetischen Mittel geringer als die 
Höchstwerte der Probe N14_10 mit einem deutlich größeren Keimstand von 
s2=8,7 mm. Bei der Probe N14_9 ist außerdem ein Wendepunkt in der 2. Ableitung der 
ansteigenden Flanken des Kurvenverlaufes zu bemerken. Das Makro- und Mikroge-
füge dieser Probe zeigte hingegen keine besonderen Auffälligkeiten, wie z. B. sauer-
stoffdefizitäre Strukturbereiche oder fatale Rissstrukturen, die als Ursachen für das 
magnetische Verhalten in Frage kommen könnten. Vorerst sind nur die nicht voll-
ständig beherrschbaren produktionsbedingten Einflüsse, wie z. B. die Partikelgrö-
ßenverteilung oder die Homogenität der Ausgangspulvermischung, als mögliche 
Gründe anzuführen. Da die magnetische Induktion am Korngrenzenübergang nur 
vergleichsweise wenig absinkt, ist das prozentuale Flussdichteverhältnis ∆B/B kon-
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Abb. 5.15.: Messwertverlauf der Magnetflussdichte Bz entlang der Maximumstellen senkrecht zur 
(100)/(100)-Korngrenze (x≈0 mm) der zweifach bekeimten Supraleiter im Vergleich zur Referenzprobe 
[135]. Mit steigendem Keimabstand nehmen die Magnetisierungswerte der Korngrenzenzone und die 
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Die Aufklärung der Zusammenhänge zwischen den magnetischen Materialeigen-
schaften und der Realstruktur der Korngrenzengebiete erfolgte anhand polarisations- 
und elektronenmikroskopischer Untersuchungen (siehe Kapitel 4.5.2.).  
 Die polarisationsoptischen Schliffaufnahmen in Abb. 5.17. zeigen exemplarisch 
die Mikrostruktur der (100)/(100)-Korngrenzenregionen bei unterschiedlichen Keim-
abständen im vertikalen Schnitt entlang der Keimpräparate parallel zur (100)-Kristall-
fläche. Die Impfkristalle wurden nach der Schmelzbehandlung entfernt. In Folge der 
charakteristischen Sektoraufteilung der einzelnen c-orientierten Körner sind die vor-
maligen Keimpositionen und die Lage der Korngrenzen leicht zu bestimmen. Aus den 
Abbildungen geht deutlich hervor, dass mit steigendem Keimabstand die supralei-
tende Y123-Phase im Korngrenzenbereich durch residuale Einlagerungen zuneh-
mend verunreinigt wird. Diese Störphasen werden punktuell aber auch als kontinuier-
liche, unterschiedlich dicke Schichtgebilde in die Grenzflächen eingeschlossen.      
Elektronenstrahlmikroanalysen (EDX, BSE) zufolge, setzt sich das Gefüge der Resi-
dualphase vornehmlich mit Y211-Partikeln, BaCeO3-Kristallen und CuO-Ausschei-
dungen zusammen (siehe Abb. 4.12., Seite 68).  
 Das Vorhandensein und die Formung der nicht supraleitenden Residualphase 
sind abhängig von der chemischen Zusammensetzung der peritektischen Schmelze 
und der Benetzbarkeit der Flüssigphase an der Oberfläche der Kristallisationsfront 
[21]. Die Existenz von freiem CuO und Y211-Partikeln resultiert aus der yttriumrei-
chen Ausgangszusammensetzung (Y123 + 25 Mol-% Y2O3 + 1 Gew.-% CeO2) und 
liegt somit in der Natur der modifizierten Schmelztexturierung (siehe Kapitel 3.5.1., 
Reaktionsgleichungen (2) und (3), Seite 26). Freies CuO und Y211-Partikel entste-
hen ebenso bei der Bildung von stabilen BaCeO3-Kristallen infolge der Reaktion von 
CeO2 mit Y123 (siehe Reaktionsgleichung (5), Seite 27) [79, 83]. Die mit der Bildung 
von Y2BaCuO5 und BaCeO3 einhergehende Abnahme der Ba-Konzentration geht mit 
einer Veränderung der Zusammensetzung der Flüssigphase zu höherem CuO-
Gehalt einher. Die Restschmelze erstarrt folglich nicht zur Y123-Phase, sondern viel-
mehr unter Entstehung von CuO-Ausscheidungen [136, 137]. Die Verarmung an Ba 
ist wahrscheinlich auch der Grund, weswegen die in der Literatur [15, 17, 21] be-
schriebene Existenz von residualen Ba-Cu-Verbindungen, z. B. BaCuO2 (Barium-
kuprat) mikroanalytisch nicht nachgewiesen werden konnte.  
 Die Y211-Partikel liegen in der Y123-Matrix des Korngrenzenbereiches zumeist 
als sphärische bis länglich gestreckte Einlagerungen im Größenbereich von rund 
1 µm bis 50 µm vor (Abb. 5.16 (a).). Die mittleren Ordnungszahlen von Y123 und 
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Y211 unterscheiden sich mit 37,9 (YBa2Cu3O7) und 37,3 (Y2BaCuO5) nur geringfü-
gig, so dass im Rückstreuelektronen-Modus (BSE, Beschleunigungsspannung: 20 kV) 
die Phasen nur mit schwachem Kontrast abgebildet werden (in Abb. 5.16 (a). Kon-
trast per Bildbearbeitung stark angehoben). Die Akkumulation der Y211-Partikel in 
der Grenzflächenzone ist auf Kristallwachstumsvorgänge, gemäß der „inclusion    
trapping/pushing theory“, zurückzuführen (siehe Kapitel 3.6.2., Seite 38 f.). 
 Die CuO-Einschlüsse (mittlere Ordnungszahl: 24,8) heben sich im BSE-Bild mit 
deutlich dunklem Grauton von den anderen Phasen ab (Abb. 5.16 (b, c).). Die unre-
gelmäßig geformten Ausscheidungen mit Größenabmessungen von zumeist rund 
1 µm aber auch bis zu ca. 30 µm liegen unterschiedlich dicht verteilt entweder im 
Y123/Y211-Gefüge (Abb. 5.16 (b).) oder als Schmelzrückstand mit Anhäufungen re-
sidualer Y211-Partikeln vor (Abb. 5.16 (c).).  
 Die kubischen BaCeO3-Kristalle mit Seitenlängen von ≲5 µm wurden im Korn-
grenzenbereich in Form lokaler Anhäufungen mit Längenabmessungen von bis zu 
60 µm festgestellt (Abb. 5.16 (d).). Die BaCeO3-Einschlüsse (mittlere Ordnungs-
Abb. 5.16.: REM-BSE Aufnahmen der Bestandteile der residualen Korngrenzenphase. In (a) sind Ein-
schlüsse von Y211-Partikeln und in (b) CuO-Ausscheidungen im Y123-Kristall dargestellt. Ansicht (c) 
gibt Schmelzrückstände in Form von CuO- und Y211-Ansammlungen wieder. Bild (d) zeigt ein Agglo-
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zahl: 49,8) erscheinen im BSE-Bild sehr hell und bilden einen starken Kontrast zu 
den anderen Phasen.  
 Die Bestandteile der Residualphase sind ebenfalls gut unter reflektiertem polari-
siertem Licht zu erkennen und nach elektronenmikroskopischer Analyse zweifelsfrei 
den polarisationsoptischen Farbkontrasten zuzuordnen. 
 Im Verlauf der Erstarrung reichern sich die Störphasen vor der Kristallisations-
front an und werden beim Zusammentreffen der Kristallkörper in der Korngrenzfläche 
eingeschlossen. Je größer der gewählte Keimabstand desto größer ist das Proben-
volumen, das die Kristalle unbeeinflusst durchwachsen ehe diese zusammenstoßen 
und eine Korngrenze bilden. Zunehmende Kristallisationswege führen daher zur 
vermehrten Anhäufung von Residualphase im Korngrenzenbereich. Die Mikrostruktur 
der Korngrenzenzone, bei einem Keimabstand von s2=1,6 mm (Abb. 5.17 (a). [135]), 
ist daher sichtlich unbeeinträchtigt von residualen Einlagerungen. Deutlich stärker 
belastet sind die Grenzflächen der Proben mit Keimabständen von s2=4,3 mm 
(Abb. 5.17 (b).) bzw. s2=8,7 mm (Abb. 5.17 (c). [135]). Die letztgenannte Probe zeigt 
in diesen Beispielen die stärkste Ansammlung von Verunreinigungen, die als teilwei-
se zusammenhängende Schicht eine Dicke von bis zu 1 mm einnimmt.  
 Im Weiteren fällt auf, dass die Verunreinigungen mit steigendem Keimabstand 
einen größeren Bereich der Grenzfläche einnehmen aber zumeist nur auf Gebiete 
angrenzender a-Wachstumssektoren begrenzt sind. Im zentralen Bereich des Pro-
benkörpers streben die Kristallflächen der a-Wachstumssektoren beider Körner senk-
recht zur [010]- bzw. 
  
[0 1 0] -Gitterrichtung frontal aufeinander zu und schließen die 
Residualphase in der Korngrenzfläche ein. In der Mikrostruktur entstehen konisch 
geformte Regionen (gestrichelte Linien), die aus derart zusammengewachsenen     
a-Wachstumssektoren beider Kristalle die Korngrenze bilden. Ist der Keimabstand 
klein, treffen die a-Wachstumssektoren der genannten Gitterrichtungen nach kürze-
rer Wachstumsdauer zusammen als bei größerem Keimabstand. Die Erstreckung der 
konischen Probenregion resp. des betreffenden Korngrenzenabschnittes nimmt da-
her mit steigendem Keimabstand zu. Wie die Abbildungen belegen, ist dieser Um-
stand mit einer wachsenden Gesamtverunreinigung der Grenzfläche verbunden. 
 Die Einlagerungen residualer Gefügebestandteile stören mit ansteigendem 
Keimabstand zunehmend die gitterphysikalische Kohärenz der stromführenden 
Korngrenzstrukturen. Im Fall einer geringen Entfernung zwischen den Keimpräpara-
ten, sind die Gefügestörungen diskreter Natur und es besteht ein leitfähiger Kontakt 
über die ungestörten Kristallbereiche der Grenzfläche. Erstreckt sich die Residual- 
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Abb. 5.17.: B/c-Schliffbilder der (100)/(100)-Korngrenzenregion im Gefügebereich zwischen den Impf-
kristallen der Proben mit Keimabständen von (a) s2=1,6 mm, (b) s2=4,3 mm und (c) s2=8,7 mm. Mit 
steigendem Keimabstand nimmt die Belastung der Grenzfläche durch Residualphase zu und dringt 
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phase geschlossen über ausgedehnte Grenzflächenareale, wie im Fall großer Keim-
abstände zu beobachten ist, nimmt die remanente Magnetisierung bzw. die Strom-
tragfähigkeit im Übergangsbereich zwischen den Körnern ab und sinkt sogar auf Null. 
 Mit dem Zusammentreffen der (010)- und 
  
(0 1 0)-Kristallflächen kommt das 
Wachstum der entsprechenden a-Wachstumsgebiete beider Körner zum Erliegen. 
Anschließend wachsen die c-Wachstumsgebiete der Kristalle in 
  
(00 1 )-Richtung, ne-
beneinander voranschreitend zur Grundfläche der Probe gerichtet, aus. Die Korn-
grenze wird somit durch die anliegenden c-Wachstumssektoren beider Körner gebil-
det. Die auftretende Residualphase wird hierbei nicht in der Grenzfläche einge-
schlossen, sondern vor den 
  
(00 1 )-Wachstumsfronten hergeschoben und im boden-
nahen Probenbereich als Sekundärphase abgelagert. In den c-Wachstumsbereichen 
der Proben sind daher, unabhängig vom Abstand der Keime, die resultierenden 
Korngrenzen relativ unbeeinflusst von isolierender Residualphase.  
 In Analogie erfolgt das Kristallwachstum in Richtung Mantelfläche der Proben-
körper. Die Erstarrungsfronten der a-Wachstumssektoren beider Kristalle senkrecht 
zu den Gitterrichtungen [100] bzw. 
  
[1 00]  schreiten nebeneinander voran und beför-
dern die residualen Begleitphasen zur Mantelfläche der Probe. Folglich ist in diesen 
Probenbereichen die resultierende Grenzfläche nahezu frei von qualitätsmindernden 
Verunreinigungen. In den betreffenden Korngrenzenabschnitten besteht aufgrund der 
homogenen Struktur der Grenzfläche ein bemerkenswert guter elektrischer Kontakt 
zwischen den Kristallkörpern. Das erklärt beispielsweise die ungeschmälerten Mag-
netisierungswerte des Grenzflächenverlaufes in den Außenregionen der Probe 
N15_8 (s2=1,6 mm) (Abb. 5.14 (b).). 
 Mit Verweis auf weiterführende Literatur sind nachfolgend kurz umrissen zwei al-
ternative Wege zur Erzeugung von Korngrenzen, frei von residualen Verunreinigun-
gen, vorgestellt. Y. A. Jee et al. [16] schlagen vor, die Abnahme der Ba-Konzentration 
in der Schmelze durch einen Ba-Überschuss im Ausgangspulver zu kompensieren. 
Unter Verbrauch von CuO wird die Kristallisation der Y123-Phase stabilisiert und so-
mit die Bildung residualer CuO-Ausscheidungen unterdrückt [16]. D. Willén und 
K. Salama [138] entwickelten mit der „liquid phase removal method“ eine Technik, mit 
der überschüssige Flüssigphase während der Schmelztexturierung aus dem Proben-
körper in poröse Y211-Absorber abgefördert wird. Beide Methoden bergen entschei-
dende Nachteile (extrem spröde Korngrenzen [16]; inhomogene Flüssigphasenvertei-
lung → instabiles Kristallwachstum → lokale Qualitätseinbußen [18, 138, 139]) und 
sind nicht ohne weiteres auf den Standardprozess im IPHT übertragbar. 
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5.2.3. Einfluss des Keimabstandes – (110)/(110) Korngrenzen  
 
Der Fachliteratur ist zu entnehmen, dass Korngrenzen der Orientierung (110)/(110) 
eine geringere Beeinflussung durch Residualphase erfahren und folglich höhe-
re kornübergreifende Supraströme erzielt werden können als im Fall von (100)/(100)-
Korngrenzen [16, 21-23, 26]. Die Forschergruppen gründen ihre Schlussfolgerungen 
zumeist auf Ergebnisse der magnetischen Charakterisierung einer einzelnen Über-
gangsstelle und nicht wie erforderlich auf die gesamte Korngrenzenfläche. In Über-
einstimmung mit der Literatur zeichnet sich bei Betrachtung der Gefügeschliffe in 
Abb. 4.12. (siehe Seite 68) die Probe mit (110)/(110)-Grenzfläche durch eine deutlich 
weniger gestörte Korngrenzenstruktur aus. Dennoch gelang es auch bei dieser Pro-
be nicht, einen leitfähigen Kontakt der Kristallindividuen zu erzeugen (siehe 
Abb. 4.11., Seite 67). Als Ursache wurde vorrangig die Anwesenheit isolierender Ein-
lagerungen im Korngrenzenbereich angenommen.  
 Da bislang eine Aufklärung der Abhängigkeit des Keimabstandes auf die magne-
tischen und strukturellen Eigenschaften der (110)/(110)-Grenzflächen ausblieb, be-
stand als eine Zielstellung der Arbeit die systematische Untersuchung dieser Zu-
sammenhänge. Die zu diesem Zweck mit verschiedenen Keimabständen hergestell-
ten Proben sind unter Angabe ausgewählter Messdaten und berechneter Zahlenwer-
te der magnetischen Charakterisierung in Tab. 5.3. zusammengestellt.  
 
Tab. 5.3.: Ergebnisse der Untersuchung zum Einfluss des Keimabstandes auf die mehrkristalline Er-














Referenz – – 923 – – – 
N14_2 2 1,7 939 – – 100 
N15_5 5 3,7 763 827 762 96 
N16_10 6,0 6,0 735 701 589 82 
N14_6 10 8,8 633 636 421 66 
N15_1 15 12,9 601 592 261 44 
CV_S [34] 20 17,0 519 497 3 1 
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In Analogie zur bisherigen Vorgehensweise werden mit den Messgrößen s1 und s2 
die Keimabstände vor und nach der Schmelzbehandlung bezeichnet. Die Messwerte 
Bzmax1 und Bzmax2 entsprechen den Maxima der gespeicherten Magnetflussdichte; 
Bzmin beschreibt den Minimalwert zwischen den Maximumstellen. Als Qualitätsmerk-
mal der Kornverbindung gibt der Zahlenwert ∆B/B gemäß Beziehung (12) (siehe Sei-
te 109) die relative magnetische Induktion am Ort der Korngrenze wieder. Die Refe-
renzprobe simuliert das Verhalten eines magnetisch eindomänigen Supraleiters mit 
einem Flussdichtemaximum von 923 mT und wurde aus den Messsignalen acht  
quasi-einkristalliner Vergleichsproben gebildet (siehe Kapitel 5.2.1.). Abweichend von 
den zylinderförmigen Proben dieser Versuchreihe handelt es sich bei der Probe 
CV_S um ein quaderförmiges Exemplar mit Presskörperabmessungen von 
(45 x 45 x 20) mm3 [34]. Die Probe N16_10 wurde nicht wie üblich mit zwei separa-
ten Impfkristallen bestückt, sondern unter Verwendung eines brückenförmigen Keim-
präparates gefertigt (Abb. 5.18.). Die starre Verbindung der Keimauflageflächen soll-
te ein unerwünschtes Verschwenken der angrenzenden Körner, infolge von Schwin-
dungsvorgängen während der Schmelzbehandlung, verhindern.  
 Zur experimentellen Untersuchung der (110)/(110)-Korngrenzen war es zweck-
dienlich Keimpräparate zu präparieren, deren Kristallorientierung in den a/b-
Richtungen um einen Winkel von 45° gegenüber der quadratischen Auflagefläche 
der Keime verdreht war. Die Seitenflächen dieser Keime dienten als Bezugskanten, 
Abb. 5.18.: (a) Zur Einschränkung keimbedingter Fehlorientierungen der YBCO-Körner ging die Kris-
tallisation der Probe N16_10 (s1/2=6,0 mm) von einem brückenförmigen Impfkristall, mit zwei gleichori-
entierten Auflageflächen, aus. (b) Zur Untersuchung der (110)/(110)-Korngrenzen war, aus Handha-
bungsgründen, die Kristallorientierung der Keime um 45° gegenüber der quadratischen Auflagefläche 
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entlang derer die Impfkristalle exakt zueinander ausgerichtet werden konnten. Da die 
Orientierung der YBCO-Körner nicht von der geometrischen Gestalt der Keimpräpa-
rate sondern von deren Kristallorientierung abhängt, ergibt sich folglich die zu beo-
bachtende Winkeldifferenz von 45° zwischen Keimkörper und YBCO-Kristall 
(Abb. 5.18 (b).). 
 Die Aufnahmen in Abb. 5.19. zeigen beispielhaft anhand der Proben N14_2 
(s1=2 mm) und N14_6 (s1=10 mm) die resultierenden Makrogefüge bei Anwendung 
verschiedener Keimabstände. Mit Ausnahme der Referenz ist das Kristallwachstum 
der Proben dieser Versuchsreihe durch eine richtungsgleiche Erstarrung zweier       
c-orientierter YBCO-Körner gleicher Erstreckung gekennzeichnet. Gemäß der Impf-
kristallorientierung strebten die zugewandten Erstarrungsfronten der a-Wachstums-
sektoren beider Kristalle senkrecht zu den geometrischen Probenrichtungen [110], 
  [ 1 10],   [1 1 0]  und  [ 1 1 0]  unter einen Winkel von 90° aufeinander zu. Folglich ent-
stand im Bereich der vertikalen Symmetrieebene der Proben eine Korngrenze vom 
Typ (110)/(110). Das trifft ebenso auf die Probe mit dem kleinsten Keimabstand zu 
(Abb. 5.19 (a).). Auf den ersten Blick sind in der Ansicht von oben lediglich vier        
a-Wachstumsgebiete zu erkennen, die geometrisch durch a/a-Sektorgrenzen von-
einander getrennt sind. Das lässt die Vermutung zu, dass die heterogene paarige 
Nukleation in ein einkörniges Kristallwachstum überging. Diese Annahme entkräf-
tend, sind bei mikroskopischer Betrachtung in dem rautenförmigen Bereich im Zent-
Abb. 5.19.: Makrostruktur zweifach bekeimter YBCO-Supraleiter mit einem Abstand der SmBCO-Impf-
kristalle von (a) s2=1,7 mm (N14_2) und (b) s2=8,8 mm (N14_6). Gemäß der Keimkristallorientierung 
erstarrten die Proben unter Bildung zweier c-orientierter YBCO-Körner gleicher Erstreckung. Die zu-
gewandten Wachstumsfronten beider Körner trafen unter einem Winkel von 90° zusammen und bilde-
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rum der Deckfläche angrenzende a-Wachstumssektoren beider YBCO-Kristalle zu 
erkennen, die strukturell durch eine (110)/(110)-Korngrenze getrennt sind. Die Ursa-
che für das Zusammengehen der a/a-Sektorgrenzen beider Kristallkörper in den 
[110]- und   [ 1 1 0] -Gitterrichtungen gilt es zukünftig abzuklären. 
 Die ortsabhängige Verteilung der remanenten Magnetflussdichte weist der Probe 
N14_2 (s1=2 mm) ein magnetisch eindomäniges Verhalten aus (Abb. 5.20 (a, b).). 
Mit einem Maximum der magnetischen Flussdichte von Bzmax1=939 mT (bei 77 K) 
und der kegelförmigen Ausprägung der magnetischen Domäne stimmt diese Probe 
gut mit den quasi-einkristallinen Vergleichsproben überein. Demgegenüber ist in 
Abb. 5.20 (c). die magnetische Struktur der Versuchsprobe N14_6 (s1=10 mm) dar-
gestellt. Aus der magnetischen Domäne heraus erstrecken sich zwei lokale Fluss-
dichtemaxima mit Höchstwerten von Bzmax1=633 mT und Bzmax2=636 mT die, übertra-
gen auf die Probengeometrie, mit den Positionen der Impfkristalle korrespondieren. 
Das Minimum zwischen den Maximumpunkten wurde mit einem Wert von 
Abb. 5.20.: Verteilung der remanenten Magnetflussdichte Bz der Supraleiter in Abb. 5.19.. Trotz bikri-
stalliner Gefügecharakteristik bildet die Probe N14_2 (s2=1,7 mm) ein magnetisch eindomäniges 
Flussdichteprofil aus (a, b). Die Magnetfeldverteilung der Probe N14_6 (s2=8,8 mm) kennzeichnet 
zwei lokale Flussdichtemaxima und eine laterale Einschnürung der magnetischen Domäne entlang 
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Bzmin=421 mT registriert und lag erwartungsgemäß am Ort der Korngrenze. Die rela-
tive Magnetisierung dieser Passage, bezogen auf die Höchstwerte, erreicht somit ei-
nen Wert von ∆B/B=66 %. Auffällig in der Magnetfeldverteilung dieser Probe ist im 
Höhenlinienbild deutlich eine laterale Einschnürung des Flussdichteprofils zu erken-
nen (Abb. 5.20 (d)). Die Magnetfeldeinsenkung erstreckt sich von der Körpermitte 
zum Umfang des Supraleiters gerichtet über den gesamten Probendurchmesser. Die 
Einschnürung folgt dem Verlauf der (110)/(110)-Korngrenze und zeugt von einer 
ganzheitlich verminderten Stromtragfähigkeit der Grenzflächenstruktur. In seitenna-
hen Bereichen der Probe fällt die remanente Induktion der Übergangszone zwischen 
den Körnern sogar auf Werte von Null ab. Vorerst sei nur darauf hingewiesen, dass 
bei den hier behandelten Korngrenzen eine wachsende Akkumulation von isolieren-
der Residualphase in den zur Probenseite hin gelegenen Korngrenzenabschnitten zu 
beobachten ist. Im anschließenden Kapitel 5.2.4. wird diese Problematik ausführli-
cher behandelt. 
 Im folgenden Diagramm (Abb. 5.21.) sind die Resultate der magnetischen Cha-
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Abb. 5.21.: Abhängigkeit der magnetischen Flussdichte Bz vom Messweg entlang der Maximalindukti-
onen senkrecht zur (110)/(110)-Korngrenze (x≈0 mm) bei verschiedenen Keimabständen im Vergleich 
zur Referenzprobe. Mit steigendem Abstand der Impfkristalle nehmen die Magnetisierungswerte der 
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Kurven beschreiben einen Messweg, der entlang der Maximumstellen der gespei-
cherten Flussdichte führt und senkrecht die (110)/(110)-Korngrenze überquert. Auf 
die hohe Vergleichbarkeit des magnetischen Verhaltens der Probe mit dem kleinsten 
Keimabstand (s2=1,7 mm) und der Referenzprobe wurde bereits hingewiesen. Mit 
steigender Entfernung der Keimkristalle nimmt die Magnetisierbarkeit der supralei-
tenden Gefügebestandteile im Übergangsbereich der anliegenden Körner ab. Infolge 
der zunehmend isolierenden Wirkung der Korngrenzen verringert sich die Ausdeh-
nung der magnetisch gesättigten Gefügebestandteile, so dass mit steigendem Keim-
abstand die Höchstwerte der Remanenzflussdichte abnehmen. Die Differenz der 
maximalen Flussdichtewerte zum Minimalwert der Einsattelung nimmt mit größer 
werdendem Keimabstand zu. Das belegen auch die sinkenden Zahlenwerte der rela-
tiven Magnetisierung ∆B/B am Ort der Korngrenze in Tab 5.3.. Im Falle der Probe 
CV_S [34] (s2=17,0 mm) fließen die Supraströme der angrenzenden YBCO-Körner 
nahezu vollständig voneinander isoliert. Es existiert lediglich eine räumlich begrenzte 
Kontaktstelle, die beide Kristallkörper leitfähig verbindet. Am Ort der Strombrücke 
wurde eine magnetische Flussdichte von Bzmin=3 mT gemessen.  
 
Die Schliffaufnahmen in Abb. 5.22. veranschaulichen die Mikrostruktur der Korn-
übergänge bei verschiedenen Keimabständen von (a) s2=1,7 mm, (b) s2=3,7 mm und 
(c) s2=8,8 mm [135] im vertikalen Probenschnitt parallel der [110]/c-Kristallflächen. Im 
oberen Gefügeabschnitt der Proben entsteht die (110)/(110)-Korngrenze infolge des 
Zusammentreffens der a-Wachstumsfronten unter Einschluss eines rechten Winkels. 
Die angrenzenden a-Wachstumssektoren der Kristallkörper bilden im Raum zwi-
schen den Keimpräparaten eine polarisationsoptisch wahrnehmbare konisch geform-
te Probenregion (gestrichelte Linien) aus. Ein deutliches Unterscheidungsmerkmal ist 
hierbei die höhere Volumenkonzentration an Y211-Partikeln in den a-Wachstums-
sektoren als im c-Wachstumsgebiet. Die Erstreckung dieser Region in tiefer liegende 
Bereiche des Probenvolumens ist abhängig vom gewählten Keimabstand. Mit zu-
nehmender Entfernung der Keimpräparate ist das Wachstum der YBCO-Körner be-
reits tiefer in kristallographischer c-Richtung vorangeschritten bevor die a-Wachs-
tumsfronten zusammenstoßen und eine Korngrenze bilden. Ansammlungen ausge-
schiedener Bestandteile der Flüssigphase und Y211-Partikel werden jedoch nicht in 
solchem Ausmaß in die Korngrenzenzone eingebaut, wie es im Fall der (100)/(100)-
Grenzflächen zu beobachten war (siehe Abb. 5.17., Seite 117). Aufgrund der im Win- 
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Abb. 5.22.: Mikrostrukturaufnahmen des (110)/(110)-Korngrenzenbereiches zwischen den Ankeimflä-
chen im vertikalen Schnitt parallel zur (110)-Kristallebene bei Keimabständen von (a) s2=1,7 mm,   
(b) s2=3,7 mm und (c) s2=8,8 mm [135]. Die Korngrenzenstruktur anliegender a- und c-Wachstums-
sektoren sind, bis auf wenige Einschlüsse der Probe in (c), nahezu frei von residualen Störphasen.  
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kel von 90° zustrebenden Kristallflächen werden die isolierenden Störphasen zwar in 
die Grenzflächenzone gedrängt aber mit voranschreitender Erstarrung in Richtung 
Mantelfläche der Versuchskörper verschoben. Dieser Vorgang ist abhängig von der 
Benetzbarkeit der Wachstumsflächen mit Restschmelze und führt im Randbereich 
der Proben zur verstärkten Einlagerung von Residualphase in die Korngrenzenstruk-
tur. Die Beschaffenheit der Grenzfläche im Mantelbereich und die Auswirkungen auf 
das magnetische Verhalten der Proben werden im nachfolgenden Gliederungspunkt 
thematisiert. 
 Im Anschluss an die Gefügeregion angrenzender a-Wachstumssektoren wird die 
Korngrenzenfläche von den c-Wachstumsgebieten beider YBCO-Kristalle gebildet. 
Anhäufungen von Residualphase werden im Regelfall nicht in diesem Korngrenzen-
abschnitt eingelagert, sondern mit den c-Wachstumsebenen in )1(00 -Richtung be-
fördert und zur Sekundärphase aufgebaut. 
 Die Proben N14_2 (s2=1,7 mm) und N15_5 (s2=3,7 mm) weisen in den darge-
stellten Schnittebenen eine von Residualphase unbeeinflusste Mikrostruktur der     
Übergangszone auf (Abb. 5.22 (a, b).). Die ungestörten Kristallbereiche der Gefüge-
grenze bewirken am Korngrenzenübergang eine vergleichsweise hohe Remanenz-
flussdichte und verleihen dem Supraleiter N14_2 ein ideales und der Probe N15_5 
ein nahezu ideales magnetisch eindomäniges Verhalten.  
 Das Schliffbild der Probe N14_6 (s2=8,8 mm) stellt der Korngrenze in diesem 
Schnitt ebenfalls eine beinahe ungestörte Gefügebeschaffenheit aus (Abb. 5.22 (c).). 
Isolierende Korngrenzenphasen sind lediglich im Gebiet der a-Wachstumssektoren in 
Form weniger separater Einschlüsse vorhanden. Entgegen der scheinbaren Unver-
sehrtheit der Grenzflächenstruktur sinkt die relative Remanenzinduktion der Korn-
grenzenverbindung bezüglich der Flussdichtemaxima um einen Wert von 34 % ab. 
Anhand der wenigen im Schnittbild feststellbaren Einlagerungen, ist der beträchtliche 
Abfall der Magnetisierung der Korngrenzenzone allein nicht zu erklären. Eine Viel-
zahl paralleler Einzelstörungen kann dagegen eine Reduzierung des wirksamen Lei-
tungsquerschnittes der supraleitenden Phase und folglich die Abnahme der Strom-
tragfähigkeit der Korngrenzenverbindung bewirken. 
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5.2.4. Gegenüberstellung der Korngrenzencharaktere 
 
Nachdem vorangehend die magnetischen und strukturellen Eigenschaften der Korn-
grenzen der Orientierungen (100)/(100) und (110)/(110) separat behandelt wurden, 
soll nachfolgend eine gegenüberstellende Bewertung dieser Grenzflächencharaktere 
erfolgen. Ziel ist es, anwendungsrelevante Unterschiede herauszuarbeiten und zu 
entscheiden, welche Impfkristallanordnung bzw. Korngrenzenorientierung zunächst 
für die Fertigung mehrfach bekeimter YBCO-HTSL in großflächiger Ausführung zu 
favorisieren ist.  
 Zu diesem Zweck sind im Diagramm in Abb. 5.23 (a). die arithmetischen Mittel-
werte der gemessenen Flussdichtemaxima  B zmax in Abhängigkeit der getesteten 
Keimabstände s2 der untersuchten Korngrenzenorientierungen dargestellt (siehe Ta-
bellen 5.2. und 5.3. auf den Seiten 108 und 119). Anhand der eingetragenen Aus-
gleichsgeraden ist ersichtlich, dass konform mit dem Impfkristallabstand, mit den 
Versuchsproben beider Korngrenzencharaktere vergleichbar hohe maximale Fluss-
dichtewerte erzielt werden konnten. Die registrierten Höchstwerte der magnetischen 
Flussdichte bei der Korngrenze vom Typ (100)/(100) und einem Keimabstand von 
s2=4,3 mm (Probe N14_9) sind kleiner als erwartet und nicht konform der abschätz-
baren Entwicklung der Messreihe. Der Messpunkt (4,3 mm; 612 mT) ging daher als 
„Ausreißer“ nicht in die Ausgleichsgerade der (100)/(100)-Versuchsreihe ein. Bei der 
Beurteilung der Messreihen sollte bedacht werden, dass die Messpunkte Einzelpro-
ben repräsentieren und die Züchtungsergebnisse, selbst gleichartiger Proben einer 
Charge, einer nicht zu vernachlässigenden Schwankung unterliegen (siehe Kapi-
tel 5.2.1.).  
 Das Schaubild in Abb. 5.23 (b). [135] veranschaulicht die Zusammenhänge zwi-
schen den prozentualen Remanenzflussdichten am Ort der Korngrenze ∆B/B in Ab-
hängigkeit des Keimabstandes s2. Die Datenpunkte repräsentieren die Ergebnisse 
beider Grenzflächenorientierungen. Bis einschließlich eines Keimabstandes von 
6 mm nehmen die erzielten relativen Magnetisierungen beider Korngrenzenorientie-
rungen vergleichbare Zahlenwerte an. Mit darüber hinaus steigenden Keimabstän-
den zeichnen sich die Korngrenzen vom Typ (110)/(110) durch einen geringeren 
Rückgang der remanenten Magnetflussdichte aus. Bei der Probe N14_10 
(s2=8,7 mm) ist beispielsweise eine 19 % stärkere Abnahme der magnetischen In-
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duktion am Ort der (100)/(100)-Korngrenze zu messen als im Fall der Probe N14_6 
mit äquivalentem Keimabstand aber (110)/(110)-Korngrenze.  
 Bei Gegenüberstellung der Korngrenzenstrukturen weisen die Grenzflächen vom 
Typ (110)/(110) im zentralen Bereich der Versuchsproben eine deutlich geringere 
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Abb. 5.23.: Gegenüberstellung der Ergebnisse der Untersuchungen zum Keimabstand bei Korngren-
zen der Orientierung (100)/(100) und (110)/(110). (a) Abhängigkeit der gemittelten magnetischen 
Flussdichtemaxima   B z max als Funktion des Keimabstandes s2. (b) Funktion der prozentualen Magnet-
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verhalt belegen die Mikrostrukturaufnahmen in Abb. 5.24 (a). der (100)/(100)-Korn-
grenze der Probe N14_10 (s2=8,7 mm) sowie in Abb. 5.24 (b). des (110)/(110)-Korn- 
überganges der Probe N14_6 (s2=8,8 mm) [135].  
Abb. 5.24.: Mikrostruktur des Korngrenzengefüges im Raum zwischen den Impfkristallen im Schnitt 
parallel zur c-Achse einer (a) (100)/(100)-Korngrenze (Probe N14_10, s2=8,7 mm) und (b) (110)/(110)-
Korngrenze (Probe N14_6, s2=8,8 mm) [135]. Vor allem im Bereich angrenzender a-Wachstums-
sektoren ist die Korngrenze der Probe in (a) stärker durch residuale Einlagerungen gestört als in (b). 
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Bei gleichem Keimabstand der Proben sind, im dargestellten Abbildungsmaßstab, 
residuale   Einlagerungen   lediglich  im  Fall  der  (100)/(100)-Grenzfläche,  vor  al-
lem im Korngrenzenabschnitt anliegender a-Wachstumssektoren, zu erkennen 
(Abb. 5.24 (a).). Demgegenüber erscheint die Korngrenze der Gattung (110)/(110) im 
Übergangsbereich angrenzender a- und c-Wachstumssektoren vergleichsweise frei 
von störenden Verunreinigungen. Die stark betroffenen a-Wachstumsbereiche (ge-
strichelte Linien) dringen im (100)/(100)-Wachstumsmodus tiefer in das Probenvolu-
men vor, als bei Korngrenzen der Orientierung (110)/(110) zu beobachten ist. Dieses 
Verhalten wird hervorgerufen durch die anisotropen Kristallisationsgeschwindigkeiten 
der verschiedenen Raumgitterrichtungen. In kristallographischer [110]-Richtung 
schreitet das Wachstum mit einer höheren Rate voran als in Gitterrichtung [100] 
[10, 15]. Demnach treffen die Kristallflächen der zustrebenden a-Wachstumsfronten 
im (110)/(110)-Wachstumsmodus nach einer kürzeren Kristallisationsdauer zusam-
men als bei Korngrenzen des Typs (100)/(100).  
 Die bislang aufgeführten Sachverhalte sprechen für einen höheren Anwen-
dungsnutzen der Korngrenzen vom Typ (110)/(110). Die weitere Auswertung der 
Züchtungsexperimente offenbarte jedoch einen entscheidenden Nachteil der 
(110)/(110)-Grenzflächenverbindungen.  
 Wie bereits angesprochen, fiel im Flussdichteprofil der Versuchsprobe N14_6 
(s2=8,8 mm) eine mit dem Verlauf der (110)/(110)-Korngrenze übereinstimmende la-
terale Einsenkung der Magnetisierungswerte auf (siehe Abb. 5.20 (c, d)., Seite 122). 
Hierbei handelt es sich nicht um eine Ausnahmeerscheinung sondern es besteht ein 
herstellungsbedingter Zusammenhang. Zur Verdeutlichung ist in Abb. 5.25. die Mag-
netfeldverteilung am Beispiel zwei weiterer Proben der (110)/(110)-Versuchsreihe 
dargestellt. Die Probe (N16_10) im Bild oben wurde mit einem Keimabstand von 
s2=6,0 mm gefertigt (siehe Abb. 5.18., Seite 120); der Keimabstand der Probe 
(N15_1) unten im Bild betrug hingegen s2=12,9 mm. Aus den Höhenlinien geht deut-
lich hervor, dass die zur Probenseite gerichtete Abnahme der remanenten Induktion 
mit steigender Entfernung der Impfkristalle zunimmt. Die magnetische Struktur der 
Probe mit größerem Keimabstand weist folglich eine stärkere Einschnürung der Do-
mäne auf, wohingegen die Magnetfeldverteilung der Probe mit kleinem Keimabstand 
vergleichsweise wenig beeinträchtigt ist. Für dieses Verhalten ursächlich ist die mit 
größerem Keimabstand zunehmende Ansammlung ausgeschiedener Flüssigpha-
senbestandteile, BaCeO3-Kristallite und Y211-Partikel im Phasengrenzbereich vor 
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den Erstarrungsfronten der Kristallkörper. Treffen die Kristallflächen der a-Wachs-
tumssektoren im mittleren Bereich der Probe unter einen Winkel von 90° zusammen, 
wird die mitgeführte Residualphase zu einem Teil in die Grenzstruktur eingebaut und 
zum anderen Teil mit der Korngrenze vorangeschoben. Der letztgenannte Effekt führt 
mit zunehmendem Keimabstand zur wachsenden Anhäufung von Residualphase in 
den der Probenseite nahe gelegenen Regionen der Korngrenzenfläche. Der isolie-
rend wirkende Anteil der Grenzfläche steigt an und unterteilt die Domäne zunehmend 
in zwei magnetische Einzelgebilde.  
 Zur Bestätigung dieser Sachlage zeigen die Mikrostrukturen in Abb. 5.26. die 
Übergangszone der (110)/(110)-Korngrenze der Probe N15_1 (s2=12,9 mm) im Grenz-
flächenabschnitt zwischen den Keimpräparaten (a) und im Außenbereich der Korn-
grenze in (b). Der Blick ist entlang der kristallographischen c-Achse – lotrecht zu den 
a/b-Ebenen – gerichtet. Der Korngrenzenabschnitt im Raum zwischen den Impfkris-
tallen ist nahezu frei von residualen Verunreinigungen (Abb. 5.26 (a).). Demgegen-
Abb. 5.25.: Flussdichteverteilung der Proben N16_10 (s2=6,0 mm) in (a, b) und N15_1 (s2=12,9 mm) 
in (c, d). Die laterale Einsattelung der remanenten Magnetisierung korrespondiert mit dem Verlauf der 
(110)/(110)-Korngrenze und nimmt mit wachsendem Keimabstand zu. Die in (d) farbig markierten Ge-
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über sind in der Grenzflächenstruktur im Randbereich der Probe eine Vielzahl stö-
render Phasen, überwiegend in Form diskreter Einschlüsse, vorzufinden (Abb. 5.26 
(b).). Das hohe Ausmaß nicht supraleitender Gefügebestandteile führt zur isolieren-
den Charakteristik mit beträchtlicher Ausdehnung und beschränkt die Einsatzfähigkeit 
derartiger Supraleiter für anspruchsvolle kryomagnetische Anwendungen.  
 Im Kontrast zu den obigen Ergebnissen ist in Abb. 5.27. [135] die magnetische 
Struktur der Probe N15_7 (s2=5,7 mm) der Versuchsreihe mit Korngrenzen vom Typ 
(100)/(100) abgebildet. Die Einsattelung im magnetischen Zentrum der Probe kor-
respondiert mit den relativ starken Einschlüssen an residualen Verunreinigungen im 
Grenzflächenabschnitt aufeinander zuwachsender a-Sektoren der Richtungen [010] 
und   [0 1 0] . Im Gefügeschliff parallel zur a/b-Kristallebene erscheinen die residualen 
Einlagerungen in Form flächiger Schichtgebilde sowie als getrennt vorliegende 
Segregate (Abb. 5.28.). Im weiteren Verlauf der Kristallisation entsteht die Korngren-
ze zwischen den gleichgerichtet voranschreitenden a-Wachstumsgebieten der Kris-
tallkörper senkrecht zu den Gitterrichtungen [100] und  [1 00] . Im Idealfall wird dabei 
die akkumulierte Residualphase von den Erstarrungsfronten zum Mantelbereich der 
Probe befördert. Die resultierende Korngrenzenstruktur ist im Gegensatz zum Grenz-
flächenabschnitt zwischen den Keimkristallen nahezu unbeeinflusst von isolierenden 
Störphasen. Im Profil der remanenten Magnetisierung zeichnen sich die unbelasteten 
Abb. 5.26.: A/b-Schnittbilder der in Abb. 5.25 (d). farbig markierten Bereiche der Probe N15_1 
(s2=12,9 mm). (a) Der Abschnitt der (110)/(110)-Korngrenze im Raum zwischen den Keimauflagege-
bieten ist frei von residualen Störphasen. (b) Zum Probenrand gerichtet nimmt das Ausmaß an Einla-
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Sektoren der (100)/(100)-Korngrenze durch eine unverminderte magnetische Fluss-
dichte aus. Die gleichmäßigen Höhenlinien sind ein Beleg für den ungehinderten 
Stromtransport insbesondere im Außenbereich der Supraleiter dieser Korngrenzen-
gattung (Abb. 5.27.). Zur Veranschaulichung der mikrostrukturellen Gegebenheiten 
zeigt der a/b-Schliff in Abb. 5.28 (b). den Gefügebereich des Überganges des stark 
verunreinigten zum unbelasteten Abschnitt der (100)/(100)-Korngrenze.  
 Rückblickend soll erneut auf die magnetische Charakteristik der Probe N14_10 
(s2=8,7 mm) eingegangen werden (siehe (*) in Abb. 5.13 (b). und Abb. 5.14 (c, d). 
auf Seite 110 f.). Obwohl die Probe unter Vorgabe einer (100)/(100)-Korngrenze her-
Abb. 5.28.: A/b-Schnittbilder der in Abb. 5.27. farbig markierten Bereiche der Probe N15_7 
(s2=5,7 mm). (a) Der Abschnitt der (100)/(100)-Korngrenze im Raum zwischen den Keimen zeigt star-
ke Einschlüsse residualer Verunreinigungen. (b) Zum Probenrand gerichtet nimmt die Beeinträchti-
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Abb. 5.27.: Magnetflussdichteverteilung des Supraleiters N15_7 (s2=5,7 mm) [135]. Die Einsattelung im 
Probenzentrum korrespondiert mit den Verunreinigungen der (100)/(100)-Korngrenze im Gefügebe-
reich aufeinander zugewachsener a-Sektoren. Zum Probenrand gerichtet sind im unbelasteten Grenz-
flächenabschnitt parallel vorangeschrittener a-Sektoren keine Magnetfeldeinbrüche erkennbar. Die im 
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gestellt wurde, ist im Magnetfeldprofil die für (110)/(110)-Grenzflächen typische Ein-
senkung der Flussdichtewerte entlang des Korngrenzenverlaufes zu erkennen. Die 
Ursache hierfür ist im konkurrierenden Wachstum der YBCO-Kristalle zu suchen. 
Nach vorangeschrittener Erstarrung breitete sich das in der Probe rechterhand gele-
gene Korn auf Kosten des linksseitig wachsenden Kristalls aus. Die a-Wachstums-
front des rechten Kristallkörpers in  [0 1 0] -Richtung schob sich am linken Korn vorbei 
und traf mit dessen in   [100]- und  [1 00] -Richtung expandierenden a-Sektoren unter 
einen Winkel von 90° zusammen. Die angrenzenden Kristallflächen bildeten folglich 
eine Korngrenze vom Typ (110)/(110) was die Besonderheit der magnetischen Struk-
tur dieser Probe erklärt. 
 
Die Produktion kompliziert geformter Funktionselemente wird in Zukunft vermutlich 
nur bei gleichzeitiger Anwendung beider Grenzflächencharaktere zu realisieren sein. 
Zur Berücksichtigung dieser Problematik wurde der in Abb. 5.29. dargestellte YBCO-
Formkörper gefertigt, der als supraleitendes Schutzelement zum Einsatz in einem in-
duktiven Strombegrenzer zu konzipieren war. Strombegrenzer sind eine wichtige 
Komponente bei der Leistungsübertragung vom Kraftwerk zum Verbraucher. Bei 
Kurzschlüssen im Stromnetz muss bei großen elektrischen Lasten der auftretende 
hohe Fehlerstrom schnell und zuverlässig begrenzt bzw. abgeschaltet werden. Sup-
raleitende Strombegrenzer reagieren dabei mit einer Ansprechzeit von etwa 1 ms 
bedeutend schneller als herkömmliche Sicherungsmaßnahmen [73, 140, 141]. 
Abb. 5.29.: Mit 16 Keimpräparaten versehener YBCO-Ringkörper (a) vor und (b) nach der Schmelz-
texturierung [135]. Gemäß der Impfkristallanordnung erfolgte die Kristallisation der YBCO-Körner un-
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Vor Beginn der Schmelzbehandlung wurden 16 Keimkristalle identischer Orientie-
rung in einer Weise auf dem Presskörper (ØAußen=60 mm; ØInnen=12 mm; h=19,8 mm) 
positioniert (Abb. 5.29 (a).), dass die mehrkörnige Rekristallisation unter Formierung 
beider Korngrenzentypen erfolgte. Der Abstand zwischen den Keimpräparaten be-
trug s1=5 mm. Nach der Schmelztexturierung lagen im Probenvolumen 16 quasi-
einkristalline YBCO-Körner gleichartiger Kristallorientierung vor, die strukturell durch 
(100)/(100)- und (110)/(110)-Korngrenzen getrennt waren (Abb. 5.29 (b). [135]). Im 
Bild sind die (110)/(110)-Grenzflächen zwischen den Impfkristallen der schräg verlau-
fenden Seiten des Auflagegebietes respektive die (100)/(100)-Korngrenzen an den 
horizontal und vertikal verlaufenden Seiten zu erkennen.  
 Im Profil der gespeicherten Magnetflussdichte treten mehrere Peaks aus der 
magnetischen Domäne hervor (Abb. 5.30 (a). [135]). Die Magnetisierung der Domä-
ne erreicht über die gesamte Struktur einen maximalen Basiswert von 300 mT. Im 
Kerngebiet des Supraleiters ließ sich ein Magnetfeld mit homogener Ortsverteilung 
speichern. Die Höchstwerte der remanenten Induktion repräsentieren entweder die 
geometrischen Zentren von Einzelkörnern oder die magnetischen Zentren von elekt-
risch stark gekoppelten Kristallen. Die Minima zwischen den Peaks korrespondieren 
mit den Grenzflächen elektrisch schwach koppelnder Kornverbindungen. Die nieder-
wertigen Niveauflächen der Höhenlinien in den Außenbereichen der (110)/(110)-
Korngrenzen sind von den typischen Magnetfeldeinsenkungen dieser Grenzflächen-
gattung durchzogen (Abb. 5.30 (b). [135]). Andererseits scheinen die (110)/(110)-
Kontaktflächen einen geringeren Übergangswiderstand aufzuweisen, da die magne-
Abb. 5.30.: Remanente Magnetfeldverteilung des ringförmigen Supraleiters der Abb. 5.29. [135]. Im 
Flussdichteprofil sind mehrere Peak- und Sattelpunkte zu erkennen die mit den stromtragenden Kris-
tallvolumina und den elektrisch schwach gekoppelten Kornverbindungen korrespondieren. Die erzeug-
ten Korngrenzkontakte besitzen stromtragfähige Strukturbereiche und ermöglichen einen supraleiten-
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tische Struktur der Bereiche durch eine größere Ausdehnung der Domäne mit relativ 
hohen Maximalwerten (Bzmax=666 mT) auffällt. 
 Obwohl die wechselseitige Ausrichtung der Keimkristalle sorgfältig eingestellt 
wurde, waren einzelne Präparate nach der Wärmebehandlung bezüglich der Orien-
tierung in a- bzw. b-Richtung um bis zu 5° aus ihrer vorgegebenen Lage verdreht. 
Die Verschiebung der Impfkristalle geht hauptsächlich mit der Schwindung der Pro-
benkörper infolge von Sinterprozessen während der Schmelzbehandlung einher 
[21, 24]. Die daraus resultierenden Fehlorientierungen angrenzender YBCO-Kristalle 
führten zur Schwächung der Stromtransportfähigkeit betroffener Korngrenzflächen.  
 Auch aufgrund dieser Erfahrung erfolgte eine systematische Untersuchung des 
Einflusses der Verschwenkung benachbarter Kristalle auf die Stromtragfähigkeit der 
Kornverbindungen. In den nachfolgenden Kapiteln werden die hierzu erzielten Er-
gebnisse vorgestellt und diskutiert. 
 Bemerkenswert ist dennoch, dass alle 16 Korngrenzen mehr oder minder ausge-
prägte stromtragende Strukturbereiche besitzen und somit ein supraleitender Strom-
fluss entlang aller Kristallkörper ermöglicht wird.  
 
Schlussfolgerungen zur Korngrenzenorientierung und zum Keimabstand 
• Der Fokus dieser Arbeit richtet sich auf die Schaffung großflächig stromtragfähi-
ger Massivsupraleiter mit magnetisch eindomänigem Verhalten und mit einer be-
züglich der Probengeometrie symmetrischen Flussdichteverteilung. Asymmetrien 
im Magnetfeldprofil, wie sie im Fall der Proben mit (110)/(110)-Grenzflächen in 
Form nicht supraleitender Gefügebereiche sowie Gebieten verringerter Magneti-
sierbarkeit auftreten, wirken sich nachteilig auf die Leistungsparameter geplanter 
HTSL-Anwendungen aus [67-70].  
• Die Resultate der Versuchsreihe mit Grenzflächen des Charakters (100)/(100) 
stimmen hingegen gut mit den gestellten Materialanforderungen überein.  
• Für den Fortgang der Arbeit wurde daher entschieden, die noch ausstehenden 
Untersuchungen zum Einfluss von Fehlorientierungen (Kapitel 5.2.5. und 5.2.6.) 
und die praktische Anwendung der Ergebnisse (Kapitel 5.3.) verstärkt auf die 
Korngrenzen der Orientierung (100)/(100) zu konzentrieren.  
• Zur Schaffung kompliziert geformter Supraleitergeometrien ist aber prinzipiell die 
Möglichkeit gegeben, ein Kristallwachstum unter Entstehung beider Korngren-
zencharaktere anzuwenden (siehe Abb. 5.29. und 5.30., Seite 134 f.). 
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• Die Keimabstände betreffend wurde beschlossen, für die Kleinserienfertigung 
von YBCO-Halbzeugen in quaderförmiger Ausführung mit einem festen Abstand 
von s1=5 mm zu arbeiten (siehe Kapitel 5.3.1. und 5.3.2.).  
• Wählt man einen Keimabstand kleiner 5 mm, steigt die Anzahl benötigter Impf-
kristalle pro Formkörper. Dadurch nimmt die Gefahr zu, infolge einer keimbeding-
ten Störung des Kristallwachstums eine Probe minderer Qualität zu erzielen (sie-
he Kapitel 5.1.3.). Hinzukommend steigt die Anzahl an Korngrenzen pro Proben-
volumen.  
• Selbst wenn im Experiment des Keimabstandes s1=5 mm eine hochleitfähige 
Kornverbindung geschaffen wurde (siehe Kapitel 5.2.2.) sind Korngrenzen 
Schwachstellen im Material, die den supraleitenden Strom bzw. die maximale 
Magnetisierung erheblich herabsetzen können. Das trifft insbesondere bei größe-
ren Keimabständen zu. Hier bewirkt die vermehrte Anhäufung residualer Verun-
reinigungen im Korngrenzbereich das zunehmend isolierende Verhalten der 
Grenzflächen. 
• Der vorgesehene Keimabstand von s1=5 mm stellt somit einen Kompromiss von 
einer hohen Stromtragfähigkeit der Übergangszone bei gleichzeitiger Kleinhal-
tung der Anzahl benötigter Keimpräparate und erzeugter Korngrenzflächen pro 
Supraleiterprobe dar.  
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5.2.5. Einfluss von Fehlorientierungen – Drehgrenzen 
 
In Hochtemperatursupraleitern ist die maximale Stromdichte der supraleitenden Pha-
se im großen Maße von intrinsischen Materialeigenschaften abhängig [11]. Einerseits 
ermöglichen effektive Pinning-Zentren erst einen endlichen Suprastrom anderseits 
aber ist der kritische Strom beispielsweise in Form von Korngrenzen erheblich limi-
tiert. Die Korngrenzen betreffend nimmt die Stromtragfähigkeit der Übergangszone 
mit wachsender relativer Verschwenkung der Kristallachsen benachbarter Körner 
merklich ab [24-26]. Bei der auf dem Multi-Seeding-Verfahren basierenden Herstel-
lung von Supraleitern ist man daher bestrebt, die Kristallkörper möglichst einheitlich 
auszurichten, so dass im Idealfall die stromführenden CuO2-Schichten elektrisch ge-
koppelt von einem Korn ins nächste übergehen.  
 Die Verschwenkung einer realen Korngrenze beinhaltet gewöhnlich zwei Rich-
tungsanteile, die den Orientierungsunterschied der Grenzfläche festlegen. Es gilt da-
bei, in den Kipp- (tilt) und Drehanteil (twist) zu unterscheiden [50]. Bezogen auf die 
Y123-Kristallstruktur liegt eine Drehgrenze infolge gegeneinander verdrehter         
a/b-Ebenen anliegender Körner bei einheitlicher Ausrichtung der kristallographischen 
c-Achsen vor. Die Größe der Orientierungsdifferenz wird anhand des Schnittwin-
kels θ der „verschränkten“ a/b-Ebenen beurteilt. Sind demgegenüber die a/b-Ebenen 
gleichorientiert und die Kristallachsen in c-Richtung gegeneinander verkippt, spricht 
man von einer Kipp- bzw. Neigungsgrenze. Die Verkippung der c-Achsen gibt der 
Neigungswinkel ψ an. Eine wechselseitige Verschneidung der a/c-Kristallflächen an-
grenzender YBCO-Körner senkrecht zur einheitlich orientierten b-Wachstumsrich-
tung, gilt es in zukünftigen Arbeiten zu untersuchen. 
 Die in der Fachliteratur angegebenen Winkelweiten, die eine schwache elektri-
sche Kopplung angrenzender YBCO-Kristalle bewirken, streuen im Fall von Dreh-
grenzen zwischen Werten von θ>3° bis θ>15° [24-26]. Die Differenzen sind zum ei-
nen mit den unterschiedlichen Materialklassen (Dünnschicht-, Band-, Massivsupralei-
ter) und den daraus folgenden Fertigungsbedingungen begründet und zum anderen 
in den ungleichen Maßstäben eine Korngrenze als „schwach koppelnd“ zu bewerten.  
 Zur effizienten Fertigung mehrfach bekeimter YBCO-HTSL im Chargenprozess 
ist es erforderlich, unter eigenen Produktionsbedingungen tolerierbare Grenzwerte 
der Fehlorientierung in Bezug auf ein anwendungstaugliches magnetisches Verhal-
ten der Materialien festzulegen. Die Zielstellungen sind hierbei, den Aufwand der Fer-
tigung geeigneter Keimpräparate bezüglich der Genauigkeit der Kristallorientierung 
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zu minimieren sowie die Anstrengungen bei der Keimbeschickung von Hand so ge-
ring wie nötig zu halten. Ein Aufklärungsbedarf ergibt sich ferner aus dem Umstand, 
dass bei den im Rahmen dieser Arbeit erzeugten Supraleiterproben wiederholt ein 
Verschieben der Impfkristalle aus den vorgegebenen Positionen zu beobachten war.  
 Im vorliegenden Kapitel werden zunächst die Resultate der Untersuchungen zum 
Einfluss einer a/b-Ebenenverdrehung angrenzender Kristalle auf das Magnetisie-
rungsverhalten der Supraleiter erläutert. Den Untersuchungen zum Einfluss einer 
Verkippung der c-Achsen der Kristallkörper widmet sich das anschließende Kapitel.  
 
In Tab. 5.4. sind die Proben dieser Versuchsreihe mit den zugehörigen Schnittwin-
keln θ, dem Keimabstand nach der Schmelzbehandlung s2, den lokalen Extremwer-
ten der Magnetflussdichte (Bzmax1, Bzmax1, Bzmin) sowie der relativen Korngrenzen-
magnetisierung ∆B/B zusammengetragen.  
 
Tab. 5.4.: Ergebnisse der Untersuchung zum Einfluss einer a/b-Ebenenverdrehung angrenzender 














N15_7 0 5,7 813 817 686 84 
N10_7 1,1 5,9 824 854 659 79 
N15_11 2,2 5,8 618 653 472 74 
N13_7 4,1 5,9 640 643 334 52 
N13_11 5,9 5,9 560 579 145 25 
N10_11 15,1 6,0 535 551 ≈0 ≈0 
 
Als Probenkörper dienten erneut zylindrische Presslinge (Ø=35 mm; h=18,2 mm), auf 
deren Deckflächen die c-orientierten Impfkristalle paarweise unter Einhaltung einer 
bestimmten Winkelverdrehung angeordnet wurden. Der Keimabstand vor Beginn der 
Wärmebehandlung wurde mit s1=7 mm gewählt. Nach der Schmelztexturierung wa-
ren die Abstände zwar verkürzt, nahmen jedoch vergleichbare Zahlenwerte an. Eine 
zusätzliche Beeinflussung der magnetischen und strukturellen Ergebnisse infolge un-
terschiedlicher Keimabstände sollte somit vernachlässigbar sein. Die Größen der 
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Schnittwinkel in Tab. 5.4. repräsentieren den Durchschnittswert aus zehn Einzelmes-
sungen an verschiedenen Positionen der entstandenen Korngrenzen. Die Winkelbe-
stimmung erfolgte mittels Polarisationsmikroskopie an a/b-Schliffbildern anhand der 
Orientierungsbeziehung angrenzender Zwillingsstrukturen.  
 Die Probe N15_7 wurde bereits im Rahmen der Untersuchungen zum Einfluss 
des Keimabstandes bei (100)/(100)-Korngrenzen vorgestellt (siehe Abschnitte 5.2.2. 
und 5.2.4.) und dient in der gegenwärtigen Versuchsreihe als Vergleichsprobe mit ei-
nem Orientierungsunterschied der Kristalle von rund 0°. Zur Gegenüberstellung mit 
den fehlorientierten Versuchsproben sind die remanente Magnetfeldverteilung und 
Mikrostrukturaufnahmen der Vergleichsprobe auf Seite 133 in den Abb. 5.27. und 
Abb. 5.28. einzusehen.  
 Die Aufnahmen in Abb. 5.31. zeigen in der Ansicht von oben die Grobstruktur der 
Probe N10_11 mit einer Verschneidung der a/b-Ebenen von θ=15,1°. Im Verlauf der 
Rekristallisation wuchsen die Kristallkörper unter dem eingestellten Drehwinkel zu-
sammen und bildeten an der Kontaktfläche eine fehlorientierte Korngrenze vom Typ 
(100)θ(100). Die c-orientierten Kristallindividuen zeichnen sich erwartungsgemäß 
durch die charakteristische Sektoraufteilung eines Quasi-Einkristalls aus.  
 Die Kurven im folgenden Diagramm stellen die Beziehungen der gemessenen 
Magnetflussdichten Bz zur Ortskoordinate x in Abhängigkeit der getesteten Schnitt-
winkel θ dar (Abb. 5.32 (a).). Die Messwerte in x-Richtung entsprechen in bekannter 
Weise einer Zeilenabtastung entlang der Maximumstellen der magnetischen Fluss-
Abb. 5.31.: (a) Supraleiterprobe (N10_11) der Versuchsreihe zur Untersuchung der Auswirkung einer 
wechselseitigen Verdrehung angrenzender YBCO-Körner parallel zu den a/b-Kristallebenen. (b) Die 
Keimkristalle wurden bewußt desorientiert auf den Proben platziert, so dass verschwenkte Korngren-
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dichte senkrecht zur Korngrenzenfläche. Das Diagramm in Abb. 5.32 (b). veran-
schaulicht die Abhängigkeiten des arithmetischen Mittelwertes der Flussdichtemaxi- 
ma   B z max  (roter Graph) und der relativen Korngrenzenmagnetisierung ∆B/B (blauer 
Graph [135]) vom Schnittwinkel θ der angrenzenden Körner. Die Messpunkte belegen 
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Abb. 5.32.: (a) Messwertverlauf der Magnetflussdichte Bz entlang der Maximumstellen senkrecht zur 
(100)θ(100)-Korngrenze (x≈0 mm) in Abhängigkeit der getesteten Drehwinkel θ. (b) Funktion der ge-
mittelten Flussdichtemaxima   B z max (roter Graph) und der relativen Korngrenzenmagnetisierung ∆B/B 
(blauer Graph [135]) vom Schnittwinkel θ benachbarter Körner. Mit steigender Verschwenkung der   
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ximalwerte der remanenten Induktion tendenziell abnehmen (rote Ausgleichsgerade) 
als auch die Magnetisierbarkeit der Korngrenzenstruktur nachlässt (blaue Aus-
gleichsgerade). Bei einem Schnittwinkel von θ=15,1° erreicht das mittlere Flussdich-
temaximum einen respektablen Wert von 543 mT jedoch ist die Magnetisierung des 
betreffenden Kornüberganges auf einen Wert von Null gesunken. In die Ausgleichs-
gerade der Funktion ∆B/B=f(θ) wurde der Messpunkt bei θ=15,1° nicht einbezogen, 
da der Messwertverlauf auf einen kleineren Drehwinkel hindeutet, bei dem das lokale 
Minimum des Remanenzfeldes gegen Null strebt. Der angepassten Trendlinie folgend 
ergibt sich somit die Nullstelle bei einem Schnittwinkel von ≈9° (obere Skala). Diese 
Winkelweite stimmt mit der allgemeinen Auffassung überein, nach der bei einer Ori-
entierungsdifferenz benachbarter Kristalle ≳10° Großwinkelkorngrenzen entstehen. 
 Die Struktur einer Großwinkelkorngrenze ist in aller Regel derart gestört, dass die 
Grenzfläche eine Gitteranpassung der aneinander grenzenden Kristallbereiche nicht 
bewältigen kann – die Grenzfläche ist inkohärent und folglich nicht stromtragfähig 
[50]. Kleinwinkelkorngrenzen (Fehlorientierung ≲10°) weisen hingegen eine relativ 
homogene Struktur auf und werden im Supraleiterwerkstoff als stromkoppelnde Brü-
ckenglieder angesehen [142].  
 Die Einsattelung der Flussdichteverteilung (Abb. 5.27., Seite 133) im zentralen 
Korngrenzenabschnitt der Vergleichsprobe (N15_7) auf ∆B/B=84 % kann, infolge der 
übereinstimmenden Orientierung der Körner (θ≈0°), allein auf den Einfluss des 
Keimabstandes von s1=7 mm bzw. s2=5,7 mm zurückgeführt werden. Daher ist auf-
grund äquivalenter Keimabstände, für die fehlorientierten Proben dieser Versuchs-
reihe, eine konstante Abnahme (Offset) der Korngrenzenmagnetisierung von 16 % 
zu berücksichtigen. Somit ergibt sich beispielsweise für die Probe N13_11 einzig in-
folge der Korngrenzenverschwenkung von 5,9° eine immer noch erhebliche Fluss-
dichtereduzierung am Ort der Kornverbindung von 59 % (=100 % – Offset – ∆B/B).  
 Demgegenüber zeichnet sich die Probe N10_7 mit einer Verdrehung der         
a/b-Ebenen von θ=1,1°, im Vergleich zur Referenz N15_7, durch einen ähnlichen 
Verlauf der Flussdichteverteilung mit annähernd wertgleichen Magnetfeldparametern 
aus. Die ortsabhängige Magnetfeldverteilung in Abb. 5.33 (a, b). verdeutlicht darüber 
hinaus das nahezu identische magnetische Gesamtverhalten dieser Probe und dem 
Vergleichsexemplar (Abb. 5.27., Seite 133). Die typische Verminderung der Fluss-
dichtewerte im zentral gelegenen Korngrenzenabschnitt ist vornehmlich dem ver-
stärkten Auftreten residualer Verunreinigungen dieses Sektors, weniger aber dem 
geringen Orientierungsunterschied der YBCO-Kristalle, zuzuschreiben. Die nahezu 
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radialsymmetrisch verlaufenden Höhenlinien im Mantelbereich der Probe sprechen 
für eine geordnete Struktur der Übergangszone mit unbeeinträchtigter Stromtrag-
fähigkeit der Korngrenzenverbindung.  
Ist die wechselseitige Verdrehung der Körner zu groß (θ≳9°), bildet die magnetische 
Struktur wie im Fall der Probe mit einem Schnittwinkel von θ=15,1°, zwei separate 
magnetische Domänen in Übereinstimmung mit den Kristallindividuen aus 
Abb. 5.33.: Verteilung der gespeicherten magnetischen Flussdichte Bz der Versuchsproben mit Win-
keln der a/b-Ebenenverdrehung von (a, b) θ=1,1° (N10_7), (c, d) θ=5,9° (N13_11) und (e, f) θ=15,1° 
(N10_11). Mit steigender Verschwenkung der Körner senkrecht zur kristallographischen c-Richtung 
nimmt die Magnetisierung der Korngrenze zunächst einseitig gerichtet ab (c, d) und unterteilt zuneh-
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(Abb. 5.33 (e, f).). Im Gefüge dieser Probe ist eine einseitige laterale Aufweitung des 
stärker verunreinigten Korngrenzenabschnittes im Bereich zugewandter a-Wachs-
tumsflächen auffällig. In der Makrostruktur in Abb. 5.31 (b). ist der ausgedehnte Be-
reich zwischen den zum oberen Bildrand gerichteten, spitz zulaufenden a/a-Sektor-
grenzen beider Kristalle eingeschlossen. Die Aufnahmen in Abb. 5.34. stellen an-
hand von Schliffen senkrecht zur c-Achse die laterale Ausdehnung der stark gestör-
ten Korngrenzenabschnitte der Proben mit einem Schnittwinkel von (a) θ=1,1° und 
(b) θ=15,1° vergleichend gegenüber. Mit steigender Fehlorientierung der benachbar-
ten Kristalle ist deutlich eine zunehmende einseitige Beeinträchtigung der Grenzflä-
chenstruktur, durch Einlagerungen isolierender Störphasen zu verzeichnen. Aufgrund 
der gegensinnigen Verdrehung der Körner ist die einseitige Beeinträchtigung der 
Korngrenzen in dem Halbraum der Probe zu beobachten, in dem die Raumgitterach-
sen der Kristallkörper in   [1 00] -Richtung divergieren. In Bezug auf die Probe N13_11, 
mit einer Fehlorientierung von θ=5,9°, stimmt die einseitige Einschnürung der mag-
netischen Struktur (Abb. 5.33 (c, d).) entlang der Grenzfläche mit der beschriebenen 
Ausdehnung des stärker verunreinigten Korngrenzenabschnittes überein.  
 
Schlussfolgerung 
Die Betrachtung der aufgeführten Ergebnisse lässt den Schluss zu, dass Verdrehun-
gen der a/b-Ebenen nur innerhalb eines schmalen Winkelbereiches von θ≲2° tole-
rierbar sind, um Supraleiter mit angemessenen Materialeigenschaften zu erzeugen.  
 Eine zusammenfassende Gegenüberstellung des Einflusses von Fehlorientie-
rungen beider Verschwenkungsarten ist im Schlussteil des nachfolgenden Gliede-
rungspunktes verfasst.  
Abb. 5.34.: A/b-Schnittbilder der in Abb. 5.33 (b, f). farbig markierten Bereiche der Proben mit Dreh-
winkeln von (a) θ=1,1° (N10_7) und (b) θ=15,1° (N10_11). Mit steigendem Winkel der a/b-Ebenen-
verdrehung ist eine einseitig gerichtete Aufweitung des, durch residuale Störphasen, stark belasteten 
Korngrenzenabschnittes zugewandter a-Wachstumssektoren zu verzeichnen. 
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5.2.6. Einfluss von Fehlorientierungen – Neigungsgrenzen 
 
Nachdem vorangegangen die Auswirkungen gegeneinander verdrehter a/b-Ebenen 
auf die Gefüge- und Eigenschaftsentwicklung beleuchtet wurden, ist der vorliegende 
Abschnitt der Erörterung des Einflusses einer wechselseitigen Verkippung der         
c-Achsen anliegender Kristalle gewidmet.  
 Die im IPHT hergestellten Massivsupraleiter fallen durch eine mehr oder minder 
ausgeprägte kegelförmige Aufwerfung der Deckfläche der Probenkörper auf. Die Ke-
gel sind nur wenige Millimeter hoch und nehmen mittlere Öffnungswinkel von 160° 
bis 170° ein. Die Spitzen der Kegel korrespondieren mit der Position der Impfkristalle. 
Das Auftürmen der ebenen Oberfläche der Presskörper und folglich der Keimpräpa-
rate ereignet sich im Verlauf der Rekristallisation und ist anhand des „edge melt dist-
ribution“ (EMD) Effekts zu erklären [143]. Der EMD-Effekt ist mit einer Volumenver-
schiebung von Schmelze der Erstarrungsfronten in a- bzw. b-Richtung zur Wachs-
tumsfront in c-Richtung verbunden und resultiert aus unterschiedlichen Wachstums-
geschwindigkeiten. Der daraufhin vor der c-Wachstumsfront aufgebaute Innendruck 
relaxiert durch eine aufwärtsgerichtete Verdrängung des heranwachsenden Kristall-
körpers und bewirkt somit die konische Gestalt der Oberseite. Im Zuge dessen ist ei-
ne Verschiebung der Keimkörper aus ihrer kristallographischen Vorzugslage denk-
bar. Bei Proben, die unter Verwendung mehrerer Impfkristalle gefertigt werden, be-
steht somit die Gefahr einer unerwünschten Verkippung der c-Achse angrenzender 
Körner. Dieser Umstand und die angestrebte Chargenfertigung mehrfach fremdbe-
keimter YBCO-HTSL erfordert eine Aufklärung des Zusammenhanges zwischen dem 
Kippwinkel benachbarter Körner und der resultierenden magnetischen Struktur der 
Supraleitermaterialien. 
 
Die Untersuchung einer gegenseitigen Verkippung der Kristallkörper parallel zur      
c-Wachstumsrichtung bei einheitlich orientierten a/b-Kristallebenen erfolgte anhand 
verschiedener Neigungswinkel ψ im Wertebereich von 0° bis 14°. In Tab. 5.5. sind 
die zu diesem Zweck hergestellten Proben, die eingestellten Neigungswinkel, rele-
vante Keimabstände und ausgewählte magnetische Mess- und Rechendaten in be-
kannter Weise zusammengefasst.  
 Die Proben dieser Versuchreihe, mit Ausnahme der Probe N15_7, wurden mit 
jeweils einem streng c-orientierten Keimpräparat und einem um den entsprechenden 
Neigungswinkel desorientierten Impfkristall versehen. In Abb. 5.35 (b). ist anhand der 
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Tab. 5.5.: Ergebnisse der Untersuchung zum Einfluss einer c-Achsenverkippung angrenzender Kristal-














N15_7 0 5,7 813 817 686 84 
N15_15 2 5,8 689 702 498 72 
N15_14 5 5,8 695 700 483 69 
N14_14 10 5,9 641 606 292 47 
N15_16 14 5,7 455 505 ≈0 ≈0 
 
Seitenansicht des Keimpaares der Probe N15_16 die Orientierungsbeziehung der 
wechselseitig verschwenkten Impfkristalle veranschaulicht. Die geneigte Kristallflä-
che des Keimes rechts im Bild diente als Nukleationsfläche, von der initiiert das um 
den Winkel ψ=14° verkippte Kristallwachstum in c’-Richtung erfolgte. Die Keimpräpa-
rate wurden auf den Presskörpern (Ø=35 mm; h=18,2 mm) mit einem konstanten 
Abstand von s1=7 mm in einer Weise ausgerichtet, dass fehlorientierte Korngrenzen 
der Gattung (100)ψ(100) entstanden. Beispielgebend für diese Versuchsreihe ist in 
Abb. 5.35 (a). die Makrostruktur der unbehandelten Deckfläche der Probe N15_16 
Abb. 5.35.: (a) Supraleiter (N15_16) der Versuchsreihe zur Untersuchung des Einflusses einer gegen-
seitigen Verkippung angrenzender YBCO-Körner parallel zur c-Kristallachse. (b) Auf den Proben ka-
men jeweils ein c-orientierter und ein definiert desorientierter Impfkristall zum Einsatz, so dass ver-


















b 5 mm 
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dargestellt. Das Gefüge ist erwartungsgemäß durch die charakteristische Sektorauf-
teilung eines YBCO-Bikristalls mit (100)/(100)-Grenzflächencharakter gekennzeich-
net. Nach der Schmelzbehandlung nahmen die SmBCO-Keime vergleichbare Ab-
stände s2 ein, so dass eine zusätzliche Beeinflussung der Ergebnisse durch ver-
schiedenartige Keimabstände zu vernachlässigen ist.  
 Die Probe N15_7 wurde erneut als Vergleichsprobe mit einer Fehlorientierung 
der benachbarten YBCO-Kristalle von rund 0° herangezogen. Es sei wiederholt auf 
das Magnetisierungsprofil und die Mikrostruktur dieser Probe in Abb. 5.27. und 
Abb. 5.28. auf Seite 133 hingewiesen.  
 Die Messkurven in Abb. 5.36 (a). präsentieren in gewohnter Darstellungsweise 
die Verteilung der magnetischen Flussdichte Bz entlang der Maximumstellen senk-
recht zur Korngrenze in Abhängigkeit der untersuchten Neigungswinkel ψ. Ferner 
gibt das Diagramm in Abb. 5.36 (b). zum einen die Abhängigkeit der gemittelten 
Flussdichtemaxima   B z max  vom Kippwinkel ψ der Kristallkörper (roter Graph) und zum 
anderen den Verlauf der relativen Remanenzinduktion am Ort der Korngrenze ∆B/B 
als Funktion der Winkelweiten (blauer Graph [135]) wieder. Es ist ersichtlich, dass mit 
steigendem Neigungswinkel angrenzender Gitterbereiche sowohl die Höchstwerte 
der erzielbaren Remanenzflussdichte tendenziell abnehmen als auch die relative    
elektrische Leitfähigkeit der Korngrenzenverbindung schwindet. Im Fall der Probe mit 
einer Verkippung der c-Achsen von ψ=14° konnte für die betrachtete Übergangsstel-
le kein leitfähiger Kontakt zwischen den Körnern festgestellt werden. Trotz einer grö-
ßeren Fehlorientierung weist die Probe N15_14 mit einem Neigungswinkel von ψ=5° 
ein magnetisches Verhalten vergleichbar dem der Probe N15_15 mit einer Verkip-
pung von ψ=2° auf. In Anbetracht des relativ großen Neigungswinkels zeichnet sich 
die Probe N15_14 mit einem mittleren Flussdichtemaximum von   B z max =698 mT und 
einer relativen Grenzflächenmagnetisierung von ∆B/B=69% durch anwendungstaug-
liche magnetische Materialkenngrößen aus. Der Zahlenwert der relativen Magnet-
flussdichte ist auf den Referenzwert von 84 % der Vergleichsprobe N15_7 zu bezie-
hen. Die Abnahme der Korngrenzenmagnetisierung der Vergleichsprobe bezüglich 
der Höchstwerte der Magnetflussdichte von 16 % (Offset) ist, wie im Kapitel 5.2.2. 
dargelegt, einzig dem Einfluss des Keimabstandes zuzuschreiben. Übertragen auf 
die Probe N15_14 ergibt sich somit infolge der Verkippung der Korngrenze von ψ=5° 
eine tolerierbare Reduzierung der magnetischen Flussdichte des Kornüberganges 
von 15 % (=100 % – Offset – ∆B/B). 
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 Die Verteilungen der Magnetflussdichte in Abb. 5.37. verdeutlichen am Beispiel 
der Proben mit Neigungswinkeln von (a, b) ψ=5°, (c, d) ψ=10° und (e, f) ψ=14° die 
Abnahme der Magnetisierungswerte im Grenzflächenbereich mit steigender Ver-
schwenkung der Kristallachsen in c-Richtung. Das magnetische Profil der Proben in 
(a, b) und in (c, d) ist durch die typische Einsattelung der Domäne am Kornübergang 
Abb. 5.36.: (a) Abhängigkeit der Magnetflussdichte Bz vom Messweg entlang der Maxima senkrecht 
zur (100)ψ(100)-Korngrenze (x≈0 mm) bei verschiedenen Winkeln der c-Achsenverkippung ψ. (b) 
Funktion der gemittelten Flussdichtemaxima  B z max (roter Graph) und der relativen Korngrenzenmag-
netisierung ∆B/B (blauer Graph [135]) vom Neigungswinkel ψ anliegender Körner. Mit steigender Ver-
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zwischen den Impfkristallen und durch einen geringfügigen Rückgang der Flussdich-
tewerte entlang des seitlich gerichteten Grenzflächenverlaufes gekennzeichnet. Die 
verminderte Stromtragfähigkeit im Zentrum der Proben ist sowohl durch die Verkip-
pung der angrenzenden Gitterbereiche als auch infolge der umfangreichen Einlage-
rung residualer Störphasen in diesem Korngrenzenabschnitt verursacht. Den im Re-
gelfall wenig verunreinigten zum Probenrand gerichteten Korngrenzenabschnitt 
Abb. 5.37.: Verteilung der remanenten Magnetflussdichte Bz der Supraleiterproben mit Winkeln der   
c-Achsenverkippung von (a, b) ψ=5° (N15_14), (c, d) ψ=10° (N14_14) und (e, f) ψ=14° (N15_16). Mit 
steigender Verkippung angrenzender YBCO-Kristalle in c-Richtung nimmt die Stromtragfähigkeit der 
Korngrenzenverbindung ab und führt, bei abnehmenden Höchstwerten der Magnetisierung, zuneh-
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betreffend, ist die laterale Magnetfeldeinsenkung vorrangig der Desorientierung der 
anliegenden Kristalle zuzuordnen. Dennoch ist festzustellen, dass die magnetische 
Struktur der Proben mit Kippwinkeln von ψ=5° und ψ=10° annähernd mit dem Profil 
der Vergleichsprobe N15_7 (Abb. 5.27., Seite 133) – dem Exemplar mit bestmögli-
cher struktureller Ausrichtung der Kristallindividuen – übereinstimmt.  
 Die polarisationsoptischen Aufnahmen in Abb. 5.38. zeigen anhand von b/c-
Schnitten die Mikrostruktur im Übergangsbereich fehlorientierter (100)ψ(100) Korn-
grenzen. Im Gefüge der Probe N15_15 (ψ=2°) sind im Grenzflächenabschnitt stirn-
seitig anliegender a-Wachstumsflächen deutlich Einschlüsse residualer Verunreini-
gungen zu sehen, deren Ausmaß mit dem Keimabstand von s2=5,8 mm korrespon-
diert (Abb. 5.38 (a).).  
 Im Fall der Probe mit einer gegenseitigen Verneigung der c-Achsen von ψ=14° 
konnte über die gesamte Korngrenzenstruktur kein leitfähiger Kontakt zwischen den 
YBCO-Kristallen erzeugt werden (Abb. 5.37 (e, f).). Mit einem Wert von 
Abb. 5.38.: B/c-Gefügeschliffe des Korngrenzenabschnittes anliegender a-Wachstumssektoren im 
Raum zwischen den Impfkristallen der Proben mit einer c-Achsenverkippung von (a) ψ=2° (N15_15) 
und (b) ψ=14° (N15_16). Das Ausmaß residualer Korngrenzeneinschlüsse ist im untersuchten Win-
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  B z max =480 mT erreicht das mittlere Flussdichtemaximum dieser Probe nur 59 % des 
Wertes der Vergleichsprobe. Das Ausmaß residualer Verunreinigungen im Korn-
grenzenbereich anliegender a-Wachstumsflächen (Abb. 5.38 (b).) ist dennoch ver-
gleichbar der Mikrostruktur der Probe mit kleinerem Kippwinkel (Abb. 5.38 (a).). Auf-
fällig sind nur die entsprechend des größeren Neigungswinkels stärker verschwenkt 
angrenzenden Kristallbereiche der YBCO-Körner (siehe Orientierung der Risse).  
 
Schlussfolgerungen zum Einfluss von Kristallschwenkungen 
• Zusammenfassend bleibt zum Einfluss von Fehlorientierungen festzustellen, 
dass mit wachsender Desorientierung angrenzender YBCO-Körner die gitterphy-
sikalische Kohärenz der Grenzflächenstrukturen verloren geht. Die elektrische 
Kopplung der suprastromtragenden CuO2-Ebenen (siehe Abb. 3.7. und 3.8., Seite 
20 f.) schwindet, woraufhin die Stromtragfähigkeit der Korngrenzenverbindungen 
abnimmt. Hierbei spielt der Charakter der Fehlausrichtung eine wichtige Rolle.  
• Im Fall von twist-Korngrenzen (siehe Abschnitt 5.2.5.) ist die Kompatibilität an-
grenzender Gitterbereiche und somit die Stromtragfähigkeit der „verschränkten“ 
CuO2-Ebenen sehr empfindlich gegenüber Fehlorientierungen. Bereits bei klei-
nen Orientierungsdifferenzen besitzen die Grenzflächen einen teilkohärenten 
Charakter, so dass bei einer a/b-Ebenenverdrehung von θ≈6° die Stromtragfä-
higkeit der Korngrenzen schon merklich nachlässt.  
• Bei tilt-Korngrenzen hingegen überbrücken die CuO2-Ebenen vernetzter Elemen-
tarzellen der c-Achsenverkippung entsprechend geneigt, aber überdies mit einem 
weniger gestörten Kristallgitter die Korngrenzenfläche. Die Stromtragfähigkeit 
bzw. die remanente Magnetisierung der Kippgrenzen ist daher selbst bei einem 
Neigungswinkel von ψ=10° noch beachtlich.  
• Beiden Arten der Gitterverschwenkung ist gleich, dass mit zunehmendem Orien-
tierungsunterschied die Korngrenze nicht mehr in der Lage ist, die Periodizität 
des Kristallgitters aufrechtzuerhalten (siehe Abb. 3.8., Seite 21). Sind die Unter-
schiede zu groß (θ≳9°, ψ≳14°), ist die resultierende Grenzfläche inkohärent und 
stellt eine isolierende Barriere für den Suprastrom dar.  
• Bezüglich gebrauchstauglicher magnetischer Materialeigenschaften bleibt ab-
schließend festzuhalten, dass in fehlorientierten Kompaktsupraleitern ein Dreh-
winkel von θ≲2° und ein Neigungswinkel von ψ≲5° noch zu akzeptablen Herstel-
lungsergebnissen führen sollte. 
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5.3.  Praktische Anwendung der Ergebnisse 
5.3.1. Herstellung großvolumiger Massivsupraleiter 
 
Die gewonnenen Erkenntnisse zum Einfluss des Keimabstandes und der Korngren-
zengattung sowie der Auswirkung von Fehlorientierungen auf die Gefüge- und Ei-
genschaftsentwicklung dienten im Anschluss zur Fertigung supraleitender Halbzeuge 
mit optimierten Werkstoffeigenschaften. Das Hauptanliegen bestand hierbei in der 
Erzeugung von großvolumigen Massivsupraleitern mit eindomänigem Magnetisie-
rungsverhalten und hoher Flächenausnutzung der magnetischen Domäne. 
 
Die ersten Multi-Seeding-Experimente, mit dem Ziel eines vergrößerten Supraleiter-
volumens, erfolgten an quaderförmigen Proben mit einem Presskörpermaß von 
(42,0 x 42,0 x 21,9) mm3. Hierzu kamen jeweils vier gleichorientierte SmBCO-
Keimpräparate zum Einsatz, die fluchtend in einer Reihe auf der Deckfläche der 
Presskörper platziert wurden. Die Impfkristalle waren in einer Weise zueinander ori-
entiert, dass in einem Fall Korngrenzen der Orientierung (100)/(100) und im Fall ei-
ner weiteren Probe Grenzflächen der Gattung (110)/(110) entstanden. Den Erkennt-
nissen der Untersuchungen zum Keimabstand folgend wurde ein gleich bleibender 
Abstand der Keimkörper von s1=5 mm gewählt. Die Wärmebehandlungen der Proben 
erfolgten in unveränderter Weise gemäß der in den Kapiteln 4.3.2. (Seite 71 ff.) und 
4.4. (Seite 75 f.) geschilderten Temperaturprogramme.  
 Die Makroaufnahme in Abb. 5.39 (a). [135] zeigt die Draufsicht der Probe N8_7 
bestehend aus vier YBCO-Kristallen identischer Orientierung, die strukturell durch 
Abb. 5.39.: Mit einer Anzahl von vier SmBCO-Impfkristallen gefertigte YBCO-Supraleiter. Die Orientie-
rung und Anordnung der Keimpräparate ermöglichte das Wachstum definiert orientierter Körner struk-
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drei Korngrenzen der Gattung (100)/(100) verbunden sind. Die vier quasi-einkristalli-
nen YBCO-Körner der Probe N9_12 (Abb. 5.39 (b). [135]) bilden hingegen im Kon-
taktbereich der anliegenden Kristalle Grenzflächen der Orientierung (110)/(110). In 
beiden Fällen vollzog sich die simultane Erstarrung der Kristallkörper musterhaft, so 
dass sich wie erwünscht, die jeweilige Wachstumsform regelgemäß einstellte.  
 Die eindomänige Magnetfeldverteilung der Probe N8_7 lässt weder die Existenz 
der einzelnen Kristalle noch den Verlauf der (100)/(100)-Grenzflächen erahnen und 
zeugt somit von einer beachtenswerten Perfektion der erzielten Korngrenzenverbin-
dungen (Abb. 5.40 (a, b).). Bei einer Messtemperatur von 77 K nahm die remanente 
Induktion der Probe einen Maximalwert von Bzmax=918 mT an. Im Höhenlinienbild ist 
linksseitig eine betragsmäßige Einwölbung der Magnetflussdichte festzustellen. Die 
Asymmetrie der Feldverteilung geht auf ein keimbedingtes Sekundärkorn zurück, das 
durch eine isolierende Großwinkelkorngrenze vom c-orientierten Primärkorn getrennt 
ist. In Übereinstimmung mit der Makrostruktur in Abb. 5.39 (a). ist im linken Proben-
Abb. 5.40.: Remanente Magnetfeldverteilung der Supraleiter in Abb. 5.39. mit (a, b) Korngrenzen der 
Gattung (100)/(100) und (c, d) (110)/(110)-Korngrenzen [135]. Die Proben brillieren trotz vorhandener 
Korngrenzen durch eine nahezu perfekte Ausformung der magnetischen Domäne. In (b) zeichnet sich 






154 5. Ergebnisse und Diskussion – 5.3.1. Herstellung großvolumiger Massivsupraleiter 
   
 
bereich eine vom Impfkristall ausgehende Störung der Gefügestruktur zu erkennen. 
 Die remanente Magnetisierung der Probe N9_12 bildet eine magnetische Domä-
ne mit zwei wenig hervortretenden lokalen Maximumstellen aus, die am Hochpunkt 
Flussdichtewerte von Bzmax1=942 mT und Bzmax2=973 mT einnehmen (Abb. 5.40 
(c, d).). Zwischen den Höchstwerten sinkt die magnetische Induktion um 7 % auf ein 
Minimum von Bzmin=894 mT ab. Für die (110)/(110)-Grenzflächen der Probe typisch, 
sind in der Magnetfeldverteilung seitlich gerichtete Einschnürungen des Feldverlau-
fes sichtbar. Dennoch ist auch bei dieser Probe von einer beachtlichen Stromtragfä-
higkeit der Korngrenzenverbindungen und somit von einem überwiegend kohärenten 
Charakter der Grenzflächen zu sprechen. Für die weitere Materialentwicklung wur-
den aber aus bereits genannten Gründen (siehe Kapitel 5.2.4.) die Korngrenzen der 
Gattung (100)/(100) favorisiert.  
 
Die bis dahin erzielten aussichtsreichen Resultate rechtfertigten die Weiterführung 
der Multi-Seeding-Experimente zur Herstellung weit größerer Volumensupraleiter. 
Eine Zielvorgabe der vorliegenden Arbeit bestand in der Gewinnung von magnetisch 
eindomänigen YBCO-Supraleitern der Ausgangsgröße (90 x 45 x 22) mm3. Ausge-
hend von den im Kapitel 4.3.2. vorgestellten einfach und zweifach bekeimten Ver-
suchsproben HN15 und NC13 (siehe Seite 63 ff.) erfolgten weitere Wachstumsexpe-
rimente unter Berücksichtigung der gewonnenen Erkenntnisse und gestellten Ziel-
setzungen.  
 Dem folgend wurde zunächst ein quaderförmiger Presskörper der geforderten 
Größenabmessung unter Aufwendung sechs äquivalenter Keimkristalle den bekann-
ten Temperaturbehandlungen unterzogen. Die Keimpräparate waren dabei auf der 
Deckfläche der Probe entlang der Längsachse in Abständen von s1=5 mm gleichmä-
ßig in einer Reihe angeordnet. Die Makroaufnahme der schmelztexturierten Probe 
G12_6 gibt den erwarteten Habitus eines mehrfach bekeimten Supraleiters mit 
Grenzflächen der Gattung (100)/(100) wieder (Abb. 5.41.). Nach der Schmelzbe-
handlung betrug die Entfernung der Impfkristalle im arithmetischen Mittel s2=4,1 mm. 
Aufgrund von Verdichtungsvorgängen während der primären Wärmebehandlung 
schwindet das Volumen der Proben dieser Form und Größe um 31 % und nehmen 
eine Endabmessung von (79 x 39 x 20) mm3 ein. Mit einer Massezunahme der Pro-
benkörper infolge der Sauerstoffbeladung von durchschnittlich 1,4 Gew.-% beträgt 
die Dichte der Festkörper, basierend auf dem Volumen einschließlich der Porenräu-
me, 5,8 g/cm3.  
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Die Charakterisierung der Magnetfeldverteilung ergab für die Probe G12_6 ein Sin-
gle-Domän-Verhalten mit sechs lokalen Maxima der Remanenzinduktion (Abb. 5.42.). 
Die Peaklagen repräsentieren die einzelnen quasi-einkristallinen Kristallkörper. Mit 
Höchstwerten der Magnetisierung von 749 mT bis 919 mT beträgt der Mittelwert der 
magnetischen Flussdichte dieses Supraleiters 816 mT. Zwischen den Hochpunkten 
fällt am Korngrenzenübergang die Magnetisierung um 14 % bis 32 % auf Minimal-
werte von 523 mT bis 714 mT ab.  
 Im Verlauf der Kristallisation kam es im Bereich der kurzen Körperseiten zu un-
erwünschten parasitären Nukleationen und zum Einwachsen mehrerer fehlorientier-
ter Körner in den Probenkörper (Abb. 5.41.). Diese Gefügebereiche mit regelloser 
Verteilung der Orientierung der einzelnen Kristallite liefern keinen Beitrag zur Magne-
tisierung der Probe in z-Richtung. In den betreffenden Seitengebieten ist daher die 
Abb. 5.41.: Makroaufnahme eines mit sechs Impfkristallen gefertigten quaderförmigen Supraleiters. 
Die von den Keimpräparaten initiierten YBCO-Körner kristallisierten kontrolliert unter Ausbildung von 
Korngrenzen der Gattung (100)/(100). Im Bereich der kurzen Körperseiten (insb. rechts) ist das Gefü-




Abb. 5.42.: Magnetflussdichteverteilung des sechsfach bekeimten Supraleiters der Abb. 5.41.. Die lo-
kalen Maxima der Remanenzinduktion repräsentieren die einzelnen YBCO-Primärkristalle resp. die 
Minima zwischen den Hochpunkten die (100)/(100)-Grenzen der anliegenden Körner. Die Asymmet-
rien im Außenbereich der magnetischen Domäne stehen im Zusammenhang mit den leicht verdreht 
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Ausdehnung der magnetischen Domäne begrenzt, womit der Ertrag an gebrauchs-
tauglichem Materialvolumen geschmälert wird. Die geringere seitliche Erstreckung 
der magnetischen Struktur der Probe (brauner Graph) im Vergleich mit ungestört 
kristallisierten Supraleitern (z. B. roter Graph) ist vorwegnehmend in Abb. 5.46. er-
sichtlich.  
 Als Reaktion auf das gestörte Kristallwachstum wurde für weitere Züchtungsex-
perimente die Anzahl der Keimpräparate auf sieben Exemplare herkömmlicher Grö-
ße ((2 x 2 x 2) mm3) erhöht. Es wurde erhofft, dass die kontrolliert wachsenden Kris-
talle schon die gesamte Probengeometrie einnehmen, bevor bei niedrigen Prozess-
temperaturen eine spontane Keimbildung am Rand der Proben einsetzen kann.  
 Eine unerwünschte Begleiterscheinung der Probenschwindung ist das wiederholt 
beobachtete Verdrehen der Keimpräparate aus der vorbestimmten Orientierungslage 
parallel zur kristallographischen a- bzw. b-Richtung. Im Fall der Probe G12_6 
(Abb. 5.41.) wurden Orientierungsdifferenzen der angrenzenden Körner mit Winkel-
weiten der a/b-Ebenenverdrehung von θ≲4° polarisationsmikroskopisch festgestellt. 
Die fehlorientierten Grenzflächen erklären, trotz des geringen Keimabstandes von 
s1=5 mm, die hohe Abnahme der Magnetisierungswerte an den Kornübergängen von 
bis zu 32 %. Ferner sind die Orientierungsunterschiede vermutlich die Ursache für 
die Asymmetrie der Magnetfeldverteilung in Form der „zerklüfteten“ Niveauflächen im 
Außenbereich der magnetischen Domäne (Abb. 5.42.). Zur Verdeutlichung des Ein-
flusses einer unerwünschten Verschiebung der Impfkristalle ist als Negativbeispiel in 
Abb. 5.43. die magnetische Struktur einer gleichartigen Versuchsprobe (N18_7), je-
doch mit einer Verschwenkung der angrenzenden Gitterbereiche von θ≲7°, abgebil-
det. Zur Deutung der Ergebnisse sei an dieser Stelle auf die Untersuchungen zum 
Einfluss verdrehter a/b-Ebenen im Kapitel 5.2.5. hingewiesen.  
Abb. 5.43.: Ein unerwünschtes Verschieben der Keimpräparate im Verlauf der Schmelzprozessierung 
führt zur Entstehung von fehlorientierten Supraleitern. In dem dargestellten Beispiel sind die angren-
zenden a/b-Kristallebenen um einen Winkel θ von bis zu 7° verdreht, woraus die nachteilige, st ark 
eingefaltete Ausprägung der magnetischen Struktur folgte. 
(100)θ (100) Korngrenzen 
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Zur Reduzierung der nachteiligen Verdrehung der Keimkörper wurde entschieden, 
die polykristallinen Grünlinge zukünftig bei Abwesenheit der Impfkristalle in einer se-
paraten Temperaturbehandlung vorzusintern. Das Programm der Sinterbehandlung 
setzt sich aus einer schnellen Aufheizung (200 K/h) von Raumtemperatur auf eine 
Sintertemperatur von 950 °C mit anschließender Halt ephase von 24 h zusammen. 
Eine langsame Abkühlung (50 K/h) auf Raumlufttemperatur schließt die Probenver-
dichtung durch Sintern ab.  
 Die Abmessungen der geschwundenen Formkörper betragen nach der Behand-
lung (82 x 41 x 20) mm3. Somit vollziehen sich 81 % der gesamten Volumenabnah-
me der Wärmebehandlungen als so genannte feste Schwindung im Verlaufe des Sin-
terprozesses. Im weiteren Fertigungsverlauf werden die Keimpräparate auf den er-
kalteten Sinterkörpern platziert und unter Auslassung des Sinterschrittes (Programm-
segment 1) der in Tab. 4.5. (siehe Kapitel 4.3.2., Seite 72) dargelegten Schmelztex-
turierung unterzogen. Der verbliebene Anteil der Volumenabnahme auf die Endab-
messung von (79 x 39 x 20) mm3 geschieht unterdessen als so genannte Erstar-
rungsschwindung während der Rekristallisationsphase. Folglich sind die Keimkörper 
einer geringeren Beeinflussung durch Schwindungsvorgänge ausgesetzt. 
 Die Aufnahmen in Abb. 5.44 (a, b). zeigen bereits mit Impfkristallen versehene 
Sinterproben. Bei der Probe (HH07) im Bild (a) kam eine Anzahl von sieben konven-
tionellen Keimkristallen zum Einsatz. Die Entfernung zwischen den Keimpräparaten 
betrug s1=4 mm. Mit dem um 1 mm reduzierten Keimabstand wurde die Verkürzung 
der Keimdistanz infolge der ursprünglichen Materialschwindung berücksichtigt.  
 Zur Verringerung der Anzahl möglichenfalls stromhemmender Korngrenzen im 
Supraleitergefüge, wurde als Variante zur bisherigen Vorgehensweise die Verwen-
dung länglich gestreckter Keimkörper getestet. Zu diesem Zweck wurde ebenfalls ei-
ne gesinterte Versuchsprobe (HH05) mit drei rechteckigen SmBCO-Keimen der Grö-
ßenabmessung (10 x 2 x 2) mm3 im Abstand von 4 mm bestückt (Abb. 5.44 (b).). In 
beiden Fällen galt es, die definiert orientierten Keimkristalle gemäß der angestrebten 
Grenzflächenorientierung des Typs (100)/(100) exakt aufeinander auszurichten. Die 
Praxis zeigte, dass die sorgfältige Keimbestückung im Falle der länglichen Impfkris-
talle bei geringerem Zeitaufwand leichter zu bewältigen ist. Ferner ist eine Zeiter-
sparnis bei der mechanischen Aufbereitung längerer Keimpräparate zu erzielen, da 
zur Separation weniger Trennvorgänge erforderlich sind. Andererseits nimmt der Be-
darf an quasi-einkristallinen SmBCO-Ausgangsmaterialien erheblich zu – im gezeig-
ten Beispiel um den Faktor zwei.  
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Die vorgestellten Proben zeichneten sich durch ein simultanes Wachstum von sieben 
bzw. drei gleichermaßen c-orientierten YBCO-Kristallen aus, die die gesamte Pro-
bengeometrie einnahmen (Abb. 5.44 (c, d).). Die heteroepitaktische Keimbildung er-
folgte an den aufgesetzten Impfkristallen und ging in ein geordnetes Kristallwachs-
tum, ohne Bildung unerwünschter parasitärer YBCO-Körner, über. Das äußere Er-
scheinungsbild der Proben spiegelte erwartungsgemäß die charakteristische Kris-
tallmorphologie mehrfach bekeimter Supraleiter mit Grenzflächen der Orientierung 
(100)/(100) wieder.  
 Die folgenden Diagramme präsentieren im Detail die Resultate der Field-
Mapping Untersuchungen (Abb. 5.45.). Nach dem Aufmagnetisieren bei 77 K wurde 
an den besprochenen Supraleiterproben eine Magnetfeldverteilung mit eindomäniger 
Ausformung gemessen. Der Gipfelbereich der magnetischen Domäne der Probe 
HH07 ist entsprechend der Anzahl der Einzelkristalle durch sieben Maxima bzw. ge-
mäß der Korngrenzenanzahl durch sechs Minimumstellen zwischen den Hochpunk-
ten gekennzeichnet (Abb. 5.45 (a, b).). Die lokalen Maximumstellen liefern bemer-
kenswert hohe Induktionswerte im Bereich von 1117 mT bis 1243 mT. Der mittlere 
Abb. 5.44.: Vorgesinterte YBCO-Probenkörper mit bereits versehenen (a) sieben konventionell würfel-
förmigen Impfkristallen ((2 x 2 x 2) mm3) und (b) drei länglichen Keimpräparaten ((10 x 2 x 2) mm3). 
Beide Proben zeichnen sich durch ein keimkontrolliertes Kristallwachstum von (c) sieben und (d) drei 
orientierungsgleichen YBCO-Körnern aus. Die Makrostruktur der Proben zeigt die reguläre Kristall-
morphologie mehrfach bekeimter Supraleiter mit Grenzflächen der Gattung (100)/(100). 
10 mm (a) 10 mm (b) 
10 mm 
a 
b (c) 10 mm 
a 
b (d) 
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Höchstwert der gespeicherten Magnetflussdichte beträgt 1171 mT. In den Sattella-
gen der Korngrenzenübergänge sinkt die Magnetisierung durchschnittlich um 7 % auf 
Werte von 1043 mT bis 1143 mT. Der Rückgang der Grenzflächenmagnetisierung 
stimmt mit den Ergebnissen der Untersuchungen zur Keimdistanz bei einem äquiva-
lenten Abstand von s2≈4 mm überein (siehe Kapitel 5.2.2.).  
 Im eindomänigen Magnetfeldprofil des Supraleiters HH05 sind entsprechend der 
Anzahl der Kristallkörper bzw. der Korngrenzen drei plateauartige Erhöhungen und 
zwei Einsattelungen ausgebildet (Abb. 5.45 (c, d).). Das Auftreten des plateauartigen 
Verlaufes der Magnetfeldverteilung fällt mit der in dieser Arbeit erstmaligen Benut-
zung länglicher Keimkörper zusammen und ist mutmaßlich mit der sich daraus erge-
benden rechteckigen Ausstreckung des c-Wachstumssektors in der Gefügestruktur 
unterhalb der Keimpräparate verbunden. Die jeweiligen Maxima der Erhöhungen 
nehmen beachtliche Magnetisierungswerte von 1279 mT, 1249 mT und 1267 mT an 
(im Profil v. l. n. r.). Die Magnetflussdichte der Kornübergänge fällt bezüglich der 
Höchstwerte um 17 % bzw. 21 % auf Sattelwerte von 1050 mT und 992 mT ab. Die 
Ursache der relativ hohen Feldabnahmen, trotz der geringen Keimabstände von 
s2≈4 mm, blieb bislang ungeklärt, kann allerdings mit der veränderten Morphologie 
Abb. 5.45.: Eindomänige Magnetfeldverteilung der Supraleiterproben in Abb. 5.44.. Gemäß der Zahl 
an YBCO-Körner im Probengefüge resp. der Anzahl zwischenliegender Korngrenzen treten im Gipfel-
bereich der magnetischen Domäne in (a, b) sieben lokale Maxima der Magnetflussdichte und in (c, d) 
drei plateauartige Maxiumstellen hervor. Bezüglich der Probengeometrie zeichnen sich die Magnet-
feldprofile beider Supraleiter durch eine symmetrische Verteilung der Magnetisierungswerte aus. 
(a) (b) 
(c) (d) 
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des sektorförmigen Kristallwachstums in Verbindung gebracht werden. Eine zusätzli-
che Schwächung der Magnetisierbarkeit des Grenzflächenüberganges aufgrund fehl-
orientierter Körner kann hingegen vernachlässigt werden. Dafür spricht auch das 
mustergültige Gesamterscheinungsbild der magnetischen Domäne dieser Probe.  
 Für beide Bekeimungsvarianten geltend, zeichneten sich die Versuchsproben 
durch eine optimale Ausrichtung der angrenzenden Kristallkörper, nahezu frei von 
jeglichen Gitterverschwenkungen, aus. Es konnten lediglich geringe Orientierungsdif-
ferenzen mit Winkelweiten kleiner 1° sowohl für die  Größe der a/b-Ebenen-
verdrehung als auch für die Verkippung der c-Achsen polarisationsmikroskopisch 
festgestellt werden. Aus der strukturellen Perfektion folgend, sind die Einzelkristalle 
über die gesamte laterale Erstreckung der geschaffenen Korngrenzen suprastrom-
tragend miteinander gekoppelt. Die bezüglich der Probengeometrie symmetrische 
Verteilung der Magnetflussdichte ist ein Beleg für die überwiegend kohärenten 
Grenzflächenstrukturen mit außerordentlich hoher Passfähigkeit der leitfähigen 
CuO2-Ebenen. 
 Die erzielten Resultate lassen das Resümee zu, dass ein Vorsintern der Press-
körper ein wirksames Mittel darstellt, um das unerwünschte Desorientieren der Impf-
kristalle im Fertigungsschritt der Wärmebehandlung weitestgehend zu verhindern. Im 
Vergleich zur Probe G12_6 (siehe Abb. 5.41. und Abb. 5.42.) ist daraufhin eine Stei-
gerung der Leistungsfähigkeit der Kornverbindungen zu verzeichnen, was sich bei-
spielsweise in dem um 30 % bzw. 35 % höheren gemittelten Flussdichtemaximum 
ausdrückt.  
 Mit den vorgestellten Supraleitern HH05 und HH07 wurden ausgesprochen gute 
Resultate bezüglich der maximalen Magnetflussdichten sowie der Symmetrie und der 
Flächenausnutzung der magnetischen Domäne erzielt. Bis zum vorläufigen Ab-
schluss der Untersuchungen wurden daher in weiteren Experimenten beide Bekei-
mungsvarianten beibehalten. Dies betrifft insbesondere die Überführung der Einzel-
probenfertigung in einen reproduzierbaren Chargenprozess (siehe Kapitel 5.3.2.).  
 Die folgende Grafik veranschaulicht den im Rahmen der Doktorarbeit erzielten 
wissenschaftlich-technischen Fortschritt bei der Herstellung großflächig stromtragfä-
higer Kompaktsupraleiter unter Anwendung verschiedener Fremdbekeimungsvarian-
ten (Abb. 5.46.). In gewohnter Liniendarstellung sind hierzu die ermittelten ortsab-
hängigen Magnetfeldverteilungen der quaderförmigen Supraleiterproben der Endab-
messung (79 x 39 x 20) mm3 in Abhängigkeit der getesteten Bekeimungsvarianten 
aufgeführt.  
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 Zu Beginn der Untersuchungen wurde anhand der Probe HN15 (gelbe Kurve) 
gezeigt, dass die Fertigung von Supraleitern der betreffenden Größe in einem 
Schmelztexturierungsprozess mit Einfachbekeimung nur unbefriedigende Produkti-
onsergebnisse liefert (siehe Kapitel 4.3.2., Seite 63 ff.). Als besonders nachteilig sind 
die bezüglich der Probengeometrie nur geringe räumliche Ausdehnung der magneti-
schen Hauptdomäne und die sich ergebende niedrige Materialausbeute zu nennen. 
Bei Proben dieser Art ist nur das quasi-einkristalline Supraleitervolumen im zentralen 
Bereich der Probe von technologischem Interesse – die vielkristallinen Außenregio-
nen mit schwacher Textur der supraleitenden Phase hingegen nicht.  
 Zur Erhöhung des verwertbaren Probenvolumens wurde auf Basis der Schmelz-
texturierung im Multi-Seeding-Modus zur gleichzeitigen Verwendung mehrerer Impf-
kristalle übergangen. Zu Beginn der Multi-Seeding-Experimente kamen zwei glei-
chermaßen c-orientierte Keimpräparate zum Einsatz, die im Abstand von s1=43 mm 
ein simultanes Wachstum zweier orientierungsgleicher quasi-einkristalliner YBCO-
Körner ermöglichten. Anhand der auf Seite 65 ff. vorgestellten Probe NC13 konnte 
zwar das gebrauchstaugliche Materialvolumen verdoppelt werden, die magnetische 
Struktur war indes durch zwei separate magnetische Domänen gekennzeichnet (grü-
ner Funktionsgraph).  
 Im Anschluss erfolgten Untersuchungen zur Aufklärung der Auswirkungen des 
Abb. 5.46.: Gegenüberstellung der Verläufe der Magnetflussdichte entlang der Maximumwerte der im 
Rahmen dieser Arbeit gefertigten quaderförmigen Supraleiter (Endabmessung: (79 x 39 x 20) mm3) in 
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Keimabstandes und der Korngrenzengattung sowie des Einflusses von Fehlorientie-
rungen auf die Gefügeentwicklung und die magnetischen Eigenschaften der Korn-
grenzflächen. Als Konsequenz wurde der Abstand zwischen den Keimpräparaten 
vermindert, die Anzahl der Impfkristalle erhöht, verstärkt auf die wechselseitige Aus-
richtung der Keime geachtet und die Nutzbarmachung von (100)/(100)-Korn-
verbindungen bevorzugt.  
 Die Weiterentwicklung der quaderförmigen Supraleiter betreffend, kamen darauf-
hin sechs äquivalente Impfkristalle zur Anwendung, die zur Erzeugung von 
(100)/(100)-Grenzflächen möglichst exakt zueinander im Abstand von s1=5 mm aus-
gerichtet wurden. Die magnetische Struktur der Probe G12_6 (Abb. 5.42.) zeichnet 
sich durch ein achtenswertes eindomäniges Magnetisierungsverhalten mit sechs lo-
kalen Maxima der remanenten Flussdichte aus. Trotz der überwiegend guten Strom-
tragfähigkeit der erzeugten Kornverbindungen konnten nur vergleichsweise niedrige 
Höchstwerte der Remanenzinduktion erzielt werden (braune Kurve). Das lag zum ei-
nen an der unerwünschten Verdrehung der Keimpräparate während der Schmelzbe-
handlung und zum anderen an der Bildung parasitärer Körner im Gefügebereich der 
kurzen Probenseiten. Letzteres führte zur Verminderung einheitlich supraleitender 
Gefügestrukturen und zur Reduzierung der Erstreckung der magnetischen Domäne.  
 Zur Minimierung der Verschiebung der Impfkristalle wurde ein separater Sinter-
schritt in Abwesenheit von Keimpräparaten als wirksame Maßnahme eingeführt. Fer-
nerhin galt es, zur Vermeidung unkontrollierter Nukleationen die Anzahl der Impfkris-
talle zu erhöhen. Eine Verringerung der Korngrenzenanzahl betreffend, fanden weite-
re Kristallisationsexperimente unter Verwendung einer kleineren Anzahl von Keim-
körper mit größerer Wirkungsfläche statt.  
 Der rot abgebildete Funktionsgraph repräsentiert die Magnetfeldverteilung ent-
lang der Hochpunkte einer vorgesinterten und mit sieben Keimkristallen schmelzbe-
handelten Supraleiterprobe (HH07/Abb. 5.44 (c).). Die blaue Kurve zeigt dagegen die 
Magnetisierung einer gesinterten und mit drei länglichen Keimkörpern gefertigten 
Testprobe (HH05/Abb. 5.44 (d).). Beide Exemplare brillieren durch ein nahezu voll-
kommenes Single-Domän-Verhalten mit ausgesprochen gebrauchstauglichen    
„Trapped-Field“ Eigenschaften. Das spiegelt sich unter anderem in den hohen Wer-
ten der maximalen Remanenzflussdichte und der gesamtheitlich hohen Stromtragfä-
higkeit der Korngrenzflächen wieder. Diese herausragenden Proben verkörpern die 
gegenwärtigen Spitzenergebnisse der Entwicklung von magnetisch eindomänigen 
Supraleitermaterialien in großflächiger Ausführung und stellen somit eine aussichts-
reiche Ausgangsposition zur Übertragung der Einzelresultate auf eine kontinuierliche 
Herstellung im Chargenprozess dar.  
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5.3.2. Chargenfertigung von YBCO-Funktionselementen 
 
Die Überführung der bisherigen Einzelfertigung von YBCO-Supraleitern im Multi-
Seeding-Modus in einen reproduzierbaren Chargenprozess basierte auf den mehr-
jährigen Erfahrungen der Serienproduktion von Kompaktsupraleitern im Single-
Seeding-Verfahren [2, 67].  
 
Multi-Seeding-Chargenprozess 
Gemäß der geschilderten Probenaufbereitung (siehe Kapitel 4.1., 4.1.3. und 4.2.) ge-
langt zur Chargenfertigung der kommerziell erhältliche Y123-Precursor zum Einsatz, 
der mit weiteren Zusätzen entsprechend der Normzusammensetzung von 
Y1,5Ba2Cu3O7-δ + 1 Gew.-% CeO2 durch Verrühren, Sieben und Mischen gründlich 
homogenisiert wird. Für eine Ofenladung, bestehend aus acht quaderförmigen Pro-
ben der Größenabmessung (90 x 45 x 22) mm3, werden 3 kg pulverförmige Aus-
gangssubstanzen benötigt. Das sorgfältig aufbereitete Ausgangsgemenge wird durch 
Formgebung unter uniaxialer Druckwirkung zu Presskörpern der geforderten Pro-
bengeometrie verdichtet. Aus Gründen einer verbesserten Orientierungstreue der 
Impfkristalle während der Schmelzbehandlung, wird im Chargenprozess der Vorsin-
terschritt ohne Keimbestückung beibehalten. Hierzu werden acht Presskörper pro 
Charge in einem 6-Zonen-Kammerofen einer separaten Sinterbehandlung ausge-
setzt (siehe Kapitel 5.3.1., Seite 157). Zur Überwachung des Herstellungsprozesses 
werden die Abmessungen und die Massen der gesinterten Körper protokolliert. In der 
weiteren Abfolge werden die bereiteten SmBCO-Keime gewissenhaft auf den Deck-
flächen der Probenkörper platziert. Aufgrund der vergleichbar guten Ergebnisse der 
im Kapitel 5.3.1. vorgestellten Proben HH05 und HH07, wurde zur Chargenfertigung 
an beiden Bekeimungsvarianten festgehalten.  
 Die folgende Abbildung zeigt in der Ofenkammer die bereits mit Keimpräparaten 
bestückten quaderförmigen Sinterkörper der Supraleitercharge HL (Abb. 5.47 (a).). 
Fünf Proben der Charge waren mit sieben würfelförmigen Impfkristallen resp. drei 
Proben mit jeweils drei länglichen Keimkörpern versehen. Der Abstand zwischen den 
Keimen betrug 4 mm. Die wechselseitige Ausrichtung der Keimpräparate gestattete 
ein Kristallwachstum unter Entstehung von Korngrenzen der Orientierung 
(100)/(100). Zum Schutz vor Austritt von Flüssigphase standen die Proben auf MgO-
Unterlagen. Im Anschluss erfolgte die Schmelztexturierung, die im Wesentlichen aus 
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der peritektischen Zersetzung der Probenkörper, einer isothermen Nukleationsphase 
und einer kontinuierlichen Rekristallisation bei langsamer Abkühlrate besteht.  
 In Abb. 5.47 (b). sind die Proben der Charge HL nach der kontrolliert gerichteten 
Erstarrung dargestellt. Die Keimbildung erfolgte epitaktisch an den aufgesetzten 
Impfkristallen und ging mehrheitlich in ein geordnetes Wachstum gleichorientierter 
YBCO-Körner über. Nachdem die Keimpräparate behutsam entfernt und die Proben 
abermals dokumentiert wurden, fand in einer nachfolgenden Wärmebehandlung die 
notwendige Sauerstoffbeladung der Formkörper statt (siehe Kapitel 4.4.). Den Ab-
schluss der Fertigung supraleitender Halbzeuge bildet die routinemäßige Aufklärung 
der erzielten Magnetisierungseigenschaften aller Proben mittels Field-Mapping-
Messungen (siehe Kapitel 4.5.1.). 
 Ohne die Ergebnisse der magnetischen Charakterisierung in Einzelheiten aufzu-
führen, kann zusammenfassend von einer gelungenen Multi-Seeding-Charge ge-
sprochen werden. Das durchschnittliche Maximum der remanenten Magnetisierung 
der Proben beträgt 1156 mT ± 129 mT, wobei ein absoluter Höchstwert von 1307 mT 
und ein Tiefstwert der Flussdichtemaxima von 878 mT eingeht. Nach der beschrie-
benen Vorgehensweise konnten bislang drei vergleichbar gute Supraleiterchargen 
gefertigt werden. 
 An durchschnittlich drei Proben je gefertigter Charge waren indessen Störungen 
des Kristallwachstums in Form stark desorientierter Sekundärkörner festzustellen. 
Wie bei dem Supraleiter in Abb. 5.48 (a). demonstriert, kristallisierte an einem Keim-
20 mm (a) 
Abb. 5.47.: (a) Mit SmBCO-Keimpräparaten versehene Sinterkörper einer Charge (HL) quaderförmi-
ger YBCO-Proben vor der Schmelzprozessierung. Je Probe kamen sieben würfelförmige oder drei 
stabförmige Impfkristalle zum Einsatz. (b) Schmelztexturierte Supraleiterhalbzeuge der Charge HL. 
Die Nukleation der YBCO-Körner erfolgte kontrolliert an den aufgesetzten Keimkörpern und ging 
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präparat ein zusätzliches Korn an und breitete sich zur Mantelseite gerichtet über die 
gesamte Probenhöhe als massive Gefügestörung aus (Abb. 5.48 (b).). Im betrachte-
ten Fall ist die kristallographische c-Achse des Sekundärkornes um etwa 90° bezüg-
lich der erwünschten Probenorientierung verkippt. Beim Aufmagnetisieren der Probe 
im homogenen Magnetfeldbereich der Messapparatur ist folglich die c-Achse des 
Sekundärkornes senkrecht zur äußeren Feldrichtung orientiert. Aufgrund der Ani-
sotropie der Y123-Kristallstruktur nimmt mit steigender Abweichung der c-Achse der 
Kristallkörper von der Richtung des äußeren Magnetfeldes die Magnetisierung der 
Körner parallel zum magnetisierenden Feld ab [34, 37]. Das erklärt die auf Null ge-
henden Induktionswerte im Bereich des Sekundärkornes – sichtbar im Profil der re-
manenten Flussdichteverteilung (Abb. 5.49.). Eine Probe dieser Qualität ist nur be-
dingt als Funktionselement in anspruchsvollen Supraleiteranwendungen einsetzbar.  
 
Abb. 5.48.: Gestörtes Kristallwachstum einer Multi-Seeding-Probe der Chargenfertigung. Ausgehend 
von einem Keimpräparat erstreckt sich ein fehlorientiertes Sekundärkorn zur Mantelseite gerichtet (a) 














Abb. 5.49.: Verteilung der gespeicherten Magnetflussdichte Bz der Supraleiterprobe in Abb. 5.48. Ent-
sprechend der Gefügestörung weist das Flussdichteprofil im Bereich des fehlorientierten Sekundär-
kornes einen beträchtlichen Rückgang der Magnetisierungswerte auf. 
Sekundär- 
korn 
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Der Autor dieser Abhandlung kann auf eine Erfahrung von insgesamt 2700 in Eigen-
fertigung geschaffene Keimpräparate sowie auf ein Mitwirken bei der Herstellung von 
2100 YBCO-Supraleitern in 175 Chargen der Standardproduktion und der Material-
entwicklung rückblicken. Die Verlässlichkeit der Impfkristalle bzw. der heteroepitakti-
schen Nukleation betreffend, zeigten die Erfahrungen, dass durchschnittlich an je-
dem zehnten Keimpräparat ein durch Sekundärkörner gestörtes Kristallwachstum 
auftritt. Bedenkt man die hohe Einsatzmenge an Keimpräparaten einer Multi-
Seeding-Charge, so wird die gestiegene Häufigkeit des Eintretens einer Wachstums-
störung beschriebener Art innerhalb der Chargen bewusst. Folglich ist im Vergleich 
zum Single-Seeding-Prozess mit einer geschmälerten Ausbeute an qualitativ hoch-
wertigen Supraleitermaterialien zu rechen.  
 Zur Steigerung des Ertrages qualitätsvoller Supraleiterhalbzeuge wird prinzipiell 
empfohlen, in zukünftigen Optimierungsvorhaben verstärkt auf eine Reduzierung des 
Einflusses keimkristallbedingter Wachstumsstörungen hinzuwirken. Hohes Potential 
besteht beispielsweise in der Optimierung des Hochtemperaturschrittes und der Pro-
grammphase der einsetzenden Rekristallisation im Prozess der Schmelztexturierung. 
Die Maximaltemperatur (1040 °C) und Haltezeit (24 h ) der Hochtemperaturphase be-
einflussen maßgeblich den Umfang der peritektischen Zersetzung der Keimkristall-
körper (siehe Kapitel 5.1.2.). In der anschließenden möglichenfalls zu schnell geführ-
ten Abkühlphase von 50 K/h kann im Falle einer zu starken Unterkühlung eine mehr-
kristalline Erstarrung der zersetzten Keimsubstanz auftreten und zu einem gestörten 
Wachstum des YBCO-Körpers übergehen (siehe Kapitel 5.1.3.).  
 
Hochdynamischer HTSL-Motor 
Die nachfolgende Abbildung zeigt gebrauchsfertige YBCO-Funktionselemente, die im 
Rahmen des BMBF (Bundesministerium für Bildung und Forschung) geförderten 
Verbundprojektes „Hochdynamischer HTSL-Motor“ im Multi-Seeding-Verfahren ge-
fertigt wurden (Abb. 5.50.). Zusammen mit den Projektpartnern der Oswald Elektro-
motoren GmbH (Miltenberg), dem MAI (Moskau) und dem IFW (Dresden) besteht 
das Vorhaben in der Entwicklung und Erprobung eines auf HTSL-Materialien basie-
renden vierpoligen Reluktanzmotors mit neuartigem Rotordesign.  
 Abweichend von einem konventionellen Reluktanzrotor, der aus weichmagneti-
schem Material (z. B. Eisen) besteht, bilden in dem geplanten Motor eine Kombinati-
on von Permanentmagneten, Eisen und YBCO-Massivsupraleiter die Läuferstruktur 
der Vierpolmaschine [1]. Eine besondere radialsymmetrische Anordnung der Bauteile 
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bewirkt, dass die Feldlinien des Ständerdrehfeldes abhängig vom magnetischen Wi-
derstand der Elemente in bestimmte Bahnen gedrängt werden. Der Rotor bekommt 
dadurch ausgeprägte Pole und sträubt sich (lat.: reluctari), hinter dem Drehfeld zu-
rückzubleiben. Dieser Reluktanzeffekt führt zu synchronen Läuferdrehzahlen [71, 72]. 
 Die Kompaktsupraleiter fungieren hierbei als Abschirmelemente zur Magnetfeld-
konditionierung mit der Anforderung eines möglichst perfekten diamagnetischen Ver-
haltens. Die Eigenschaft des Supraleiters, ein externes Magnetfeld bestimmter Stär-
ke vollständig abzuschirmen, korreliert mit der Fähigkeit, ein gleichstarkes Magnet-
feld zu speichern. Daher wurden Materialien benötigt, die eine bezüglich der Proben-
geometrie symmetrische Magnetisierbarkeit mit hoher Flächenausnutzung aufwei-
sen. Den Anforderungen an Geometrie und magnetischem Verhalten entsprechend, 
wurden die quaderförmigen YBCO-Halbzeuge der oben beschriebenen Multi-
Seeding-Chargen zu Funktionselementen umgearbeitet. Zur Bestückung des Rotors 
mit einem Durchmesser von 105 mm und einer Länge von 413,5 mm gelangten eine 
Anzahl von 20 Funktionselementen der Abmessungen (78 x 17 x 16) mm3 zum Ein-
satz (Abb. 5.50.). Die plattenförmigen Bauteile in der Abbildung stellte das IFW 
Dresden zur Verfügung [15].  
Abb. 5.50.: Im Multi-Seeding-Verfahren gewonnene YBCO-Funktionselemente der Chargenfertigung 
zum Aufbau des Rotors eines hochdynamischen HTSL-Reluktanzmotors. 
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 Bei der Planung des Motors standen eine hohe Leistungsdichte und ein hochdy-
namisches Betriebsverhalten im Vordergrund [70]. So ist der Motor konzipiert, um bei 
einer hohen Winkelbeschleunigung von 200.000 rpm/s innerhalb kurzer Anlaufzeit 
eine maximale Rotordrehzahl von 12.000 1/min zu erreichen sowie schnelle Last- 
und Drehsinnwechsel zu ermöglichen [144, 145]. Ferner besteht das Ziel eines ver-
besserten Wirkungsgrades und durch Erhöhung der Energieeffizienz den Leistungs-
faktor der Maschine zu steigern. Testmotoren kleinerer Baugröße (MAI, Moskau) be-
wiesen mit einer bis zu 50 % höheren Leistungsdichte im Vergleich zur konventionel-
len Bauform das Potential des neuen Motordesigns [1]. Unter Volllast soll der HTSL-
Motor bei einer Drehzahl von 3.000 1/min seine Nennleistung von 500 kW erreichen. 
Das entspricht einer 20 – 30 %-igen Leistungssteigerung gegenüber herkömmlichen 
Reluktanzmaschinen [144]. Die Betriebstemperatur des Motors ist auf 77 K festge-
legt. Supraleitende Reluktanzmotoren sind für Teststände der Antriebstechnik zur 
Entwicklung, Wartung und Reparatur von Arbeitsmaschinen und Fahrzeugen sowie 
zur Überprüfung angegebener Leistungsdaten vorgesehen.  
 Bis zum in Druck gehen der vorliegenden Arbeit wurde die Montage des Supra-
leitermotors abgeschlossen (Abb. 5.51.); Leistungstests im Volllastbetrieb stehen je-
doch noch aus, so dass an dieser Stelle noch keine Angaben zu den erzielbaren 




Abb. 5.51.: Statorgehäuse des fertig montierten HTSL-Motors (Oswald Elektromotoren GmbH Milten-
berg) mit innen liegenden Ständerwicklungen (oben im Bild). Bandagierter Rotor der Maschine (unten 
im Bild). Durch die Bandage ist die Position der YBCO-Supraleiter zu erahnen [Bild: Oswald Elektro-
motoren GmbH]. 
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6.   Zusammenfassung 
 
Über einen Zeitraum von 20 Jahren bildete die Forschung, Entwicklung und Herstel-
lung von oxidkeramischen Hochtemperatursupraleitern der Verbindung YBa2Cu3O7-δ 
(YBCO) eine Kernkompetenz des IPHT e. V. in Jena. Qualitativ hochwertige Massiv-
supraleiter beschränkter Größenabmessungen und Form sowie gegebener Anisotro-
pie werden im Verfahren der Schmelztexturierung durch epitaktische Kristallisation 
an einem geeigneten Fremdkeimkristall erzeugt. Die technische Anwendung der 
Supraleiter erfordert neben wirtschaftlichen und robusten Herstellungstechnologien 
insbesondere hinreichende physikalische und mechanische Materialeigenschaften 
der Halbzeuge und Funktionselemente.  
 Anlass der vorliegenden Doktorarbeit war der Wunsch von Industrie und For-
schung nach anwendungsorientierten Supraleitermaterialien zur Steigerung der Kon-
kurrenz- und Leistungsfähigkeit moderner kryomagnetischer Anwendungen. Der Be-
darf an großvolumigen, endformnahen Massivmaterialien mit eindomänigem Magne-
tisierungsverhalten erklärte das Forschungsziel – die Entwicklung und Untersuchung 
von supraleitenden Formkörpern mit optimierten Werkstoffeigenschaften. Die Aus-
weitung der magnetischen Domäne soll einerseits zur Erhöhung der remanenten 
Magnetisierung und andererseits zur Verbesserung der Abschirmeigenschaften der 
Supraleiter beitragen. Die Methode der Wahl zur Vergrößerung der magnetisch ein-
domänigen Probengeometrie war die Multi-Seeding-Technik – ein Verfahren zur kon-
trollierten Schmelztexturierung des YBCO-Werkstoffes unter gleichzeitiger Verwen-
dung mehrerer Ausgangskeime definierter Kristallorientierung.  
 
Durch das Verfahren der Mehrfachbekeimung entstanden besondere Anforderungen 
an die Qualität und Quantität der verwendeten SmBa2Cu3O7-δ (SmBCO)-Impfkristalle, 
die die vorgefundene Routine zur Keimherstellung nicht mehr zu erfüllen vermochte. 
Die vormals erzielten SmBCO-Ausgangskörper (Ø=17 mm, h=11 mm) waren stets 
durch ein mehrkörniges Gefüge gekennzeichnet, aus denen nur geringe Stückzahlen 
von etwa 20 bis 30 unregelmäßig geformten Keimkristallen unbestimmter Orientie-
rung gewonnen wurden. Das Multi-Seeding-Verfahren erfordert hingegen quasi-
einkristalline Keimpräparate mit definierter Kristallorientierung in einheitlicher und 
praktikabler geometrischer Gestalt. Vor Beginn der Experimente und Untersuchun-
gen zur Mehrfachbekeimung bestand daher die Aufgabe der Optimierung der Keim-
kristallherstellung. 
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 Die Materialentwicklung zielte hierbei auf die Züchtung von quasi-einkristallinen 
SmBCO-Formkörpern als Ausgangsmaterialien zur effizienten Gewinnung adäquater 
Keimpräparate ab. Durch den Übergang von der vormals einstufigen Temperaturre-
gelung der Rekristallisationsphase zu einer zweistufigen Ausführung, unter Anpas-
sung der Programmparameter an die Reaktionstemperaturen des SmBCO-Systems, 
gelang es, die Anzahl gebildeter Nukleationskeime auf bis zu einen Kristallkeim zu 
reduzieren und ein stabiles Kristallwachstum sicherzustellen. Abweichend von den 
bis dato rein manuellen mechanischen Trennvorgängen werden zukünftig die erziel-
ten zumeist quasi-einkristallinen SmBCO-Probenkörper, mit geringem feinmechani-
schen Aufwand, maschinengestützt in einer Stückzahl von bis zu 120 gebrauchsfer-
tiger Impfkristalle separiert. Gemäß den Vorgaben der Mehrfachbekeimung wurde 
somit reproduzierbar die Herstellung von Keimpräparaten mit definierten Materialei-
genschaften, als wichtiges Vorprodukt der Supraleiterfertigung, sichergestellt. 
 In den Experimenten zur Herstellung einfach und mehrfach bekeimter YBCO-
Supraleiter war stets eine thermochemische Zersetzung der SmBCO-Impfkristalle zu 
beobachten. Die Zersetzung der Keimpräparate geht mit einer Diffusion von Samari-
umionen in den YBCO-Körper sowie mit einem Teilchentransport von Yttriumionen in 
das Keimvolumen einher. Es wurde gezeigt, dass das Ausmaß der Keimzersetzung 
von den Prozessparametern des Hochtemperaturschrittes (Maximaltemperatur und 
Haltezeit) der Schmelzkristallisation abhängig ist. Im Fall einer konventionell wärme-
behandelten YBCO-Probe (1040 °C, 10 h) konnte eine Tiefenausdehnung der Inter-
diffusionszone von 1,3 mm nachgewiesen werden. In dem genannten Wert ging die 
Zersetzung des Keimkörpers mit einer Erstreckung von 650 µm ein, die in Abhängig-
keit der Gefügestruktur der Impfkristalle um bis zu ±200 µm variieren kann. Da zum 
geordneten Ablauf der epitaktischen Kristallisation der YBCO-Materialien die Keim-
körper zumindest partiell ihre strukturelle Unversehrtheit beibehalten müssen, wurde 
folglich eine untere kritische Keimhöhe von 1 mm festgelegt. Wird der Hochtempera-
turschritt bei geringerer Temperatur und/oder kürzerer Haltezeit weniger intensiv ge-
führt, ergreift der strukturelle Zerfall ein schmaleres Keimgebiet, wodurch die kritische 
Keimhöhe sinkt und die Wiederverwendbarkeit der Impfkristalle steigt.  
 An den schmelztexturierten Supraleiterproben dieser Arbeit waren wiederholt 
Störungen der Gefügestruktur in Form sekundärer Körner festzustellen, die oftmals 
stark desorientiert in Konkurrenz zum YBCO-Primärkristall entstanden. Die Sekun-
därkörner nehmen ihren Ursprung zumeist im thermisch zersetzten Keimabschnitt 
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und werden mit dessen Erstarrung auf den YBCO-Körper übertragen. Bei etwa je-
dem zehnten Impfkristall wachsen die Sekundärkristallite über die gesamte Tiefe der 
Supraleiter als beträchtliche Gefügestörung aus, die dann durch nicht supraleitfähige 
Großwinkelkorngrenzen vom Primärkristall getrennt vorliegen.  
 
Zur Vergrößerung des magnetisch eindomänigen Supraleitervolumens war ein we-
sentlicher Aufgabenteil der Arbeit die Untersuchung einflussnehmender Größen auf 
die keimkontrollierte mehrkörnige Kristallisation (Multi-Seeding) massiver YBCO-
Hochtemperatursupraleiter. Zu diesem Zweck wurden verschiedene Einflüsse der 
Anordnung der Keimpräparate auf das mehrkristalline Wachstum, die resultierende 
Gefügestruktur der Korngrenzenzone und auf die Magnetisierungseigenschaften der 
Supraleiter aufgeklärt. In mehreren Versuchsreihen wurden systematisch zum einen 
der Einfluss verschieden großer Abstände zwischen den Keimpräparaten und zum 
anderen die Auswirkung einer wechselseitigen twist- und tilt-Verschwenkung der 
Kristallkörper untersucht. Die Wachstumsexperimente zum Keimabstand verliefen 
hierbei unter Ausbildung von Korngrenzen der Orientierung (100)/(100) und 
(110)/(110), die hinsichtlich ihres Nutzens für die Multi-Seeding-Technik bewertet 
wurden. Die Untersuchung der Einflussgrößen erfolgte an zylinderförmigen YBCO-
Proben (Ø=35 mm, h=18,2 mm), auf deren Deckflächen entsprechend der ge-
wünschten Versuchsparameter jeweils zwei SmBCO-Impfkristalle platziert wurden. 
 Bezüglich der Experimente zum Keimabstand bleibt festzuhalten, dass für beide 
Korngrenzenorientierungen im untersuchten Wertebereich von 2 mm bis 20 mm mit 
steigendem Abstand zwischen den Impfkristallen die Stromtragfähigkeit der Korn-
grenzenverbindung sowie die Maxima der remanenten Magnetflussdichte abnehmen. 
Das mit wachsendem Keimabstand zunehmend isolierende Verhalten der Grenzflä-
chen ist vor allem auf vermehrte Korngrenzeneinschlüsse nicht supraleitender Gefü-
gebestandteile in Form von feinkörnigen Y2BaCuO5-Partikeln, BaCeO3-Kristalliten 
und ausgeschiedener CuO-Schmelzreste zurückzuführen. Die residualen Störphasen 
reichern sich im Verlauf der Erstarrung vor den Kristallisationsfronten an und werden 
beim Zusammentreffen der Kristallkörper in der Übergangszone zwischen den Kör-
nern eingeschlossen. Mit steigendem Keimabstand nimmt die Residualphase zwar 
einen größeren Bereich der Grenzfläche ein, ist aber zumeist auf Gebiete angren-
zender a-Wachstumssektoren begrenzt. Der Gefügeabschnitt angrenzender            
c-Wachstumsgebiete konnte, unabhängig vom Keimabstand, als relativ frei von quali-
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tätsmindernden Verunreinigungen festgestellt werden. Im Fall von Korngrenzen der 
Gattung (100)/(100) sind die Störphasen vor allem im zentralen Probenbereich loka-
lisiert, wohingegen bei (110)/(110)-Korngrenzen die Ausscheidungen in den der Pro-
benseite nahe gelegenen Regionen der Korngrenzenfläche eingelagert werden. Auf-
fällig in der Magnetfeldverteilung der Proben letztgenannter Korngrenzenorientierung 
ist eine lateral zunehmende Minderung der Magnetisierungswerte, die mit dem Ver-
lauf der Korngrenze korrespondiert und mit wachsendem Keimabstand zunimmt. Die 
Untersuchungen zum Einfluss von Fehlorientierungen und die Experimente zur Etab-
lierung eines Chargenprozesses betreffend wurde daher entschieden, weiterführend 
Korngrenzen der Gattung (100)/(100) zu favorisieren. Ferner wurde beschlossen, für 
die Fertigung großvolumiger YBCO-Halbzeuge mit einem Keimabstand von 5 mm zu 
arbeiten. Dieser Abstand bildet einen Kompromiss aus einer hohen Stromtragfähig-
keit der erzielbaren Korngrenzenverbindung bei gleichzeitiger Kleinhaltung der An-
zahl benötigter Keimpräparate und erzeugter Korngrenzflächen pro Supraleiterprobe. 
 Anhand eines ringförmigen Supraleiters, der mit einer Anzahl von 16 Keimkristal-
len gefertigt wurde, konnte gezeigt werden, dass zur Schaffung kompliziert geformter 
Funktionselemente ein mehrkörniges Kristallwachstum unter gleichzeitiger Entste-
hung beider Korngrenzentypen prinzipiell Anwendung finden kann. 
 Ziel der Untersuchungen zur Verschwenkung angrenzender YBCO-Kristalle war 
die Festlegung tolerierbarer Grenzwerte der Fehlorientierung in Bezug auf ein an-
wendungstaugliches magnetisches Verhalten der Supraleiter. Hierbei wurde bei Win-
kelweiten von bis zu 15° einerseits eine wechselsei tige Verdrehung (twist) benach-
barter Körner senkrecht zur c-Wachstumsrichtung und andererseits eine gegenseiti-
ge Verkippung (tilt) der Kristalle parallel zur c-Achse untersucht. Experimentell wurde 
nachgewiesen, dass mit wachsender Desorientierung der Körner sowohl die 
Höchstwerte der Remanenzflussdichte als auch die Magnetisierbarkeit der Korn-
grenzenstruktur abnehmen. Im Fall von twist-Korngrenzen besitzen die Grenzflächen 
bereits bei kleinen Orientierungsdifferenzen einen teilkohärenten Charakter, so dass 
bei einem Schnittwinkel von 6° die Stromtragfähigke it der Grenzstruktur schon merk-
lich nachlässt. Bei tilt-Korngrenzen hingegen ist die remanente Magnetisierung der 
Grenzfläche selbst bei einem Kippwinkel von 10° noc h beachtlich. Übersteigt die 
Fehlorientierung die genannten Winkelweiten, geht die gitterphysikalische Kohärenz 
und mithin die Stromtragfähigkeit der Grenzfläche zunehmend verloren. Bezüglich 
gebrauchstauglicher magnetischer Materialeigenschaften wurde festgehalten, dass 
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ein Schnittwinkel von ≲2° bzw. ein Winkel der Kristallverkippung von ≲5° noch zu ak-
zeptablen Herstellungsergebnissen führen sollte. 
 
Die erzielten Erkenntnisse zum Einfluss des Keimabstandes, der Korngrenzengat-
tung und der Verschwenkung angrenzender Kristalle dienten im weiteren Ablauf zur 
Herstellung großvolumiger Supraleiterhalbzeuge mit optimierten magnetischen Mate-
rialeigenschaften. Im Rahmen dessen wurden mehrere quaderförmige Supraleiter-
proben mit Presskörpermaßen von (42 x 42 x 22) mm3 und (90 x 45 x 22) mm3 unter 
Verwendung von bis zu sieben Keimkristallen im Abstand von 4 mm bzw. 5 mm der 
Schmelztexturierung unterzogen. Die kleinere Probengröße betreffend gelang es, un-
ter Bildung von Korngrenzen der Orientierung (100)/(100) und (110)/(110) magne-
tisch eindomänige Formkörper mit beachtenswert stromtragfähigen Korngrenzkon-
takten und Maximalwerten der Remanenzinduktion von bis zu 1 T zu erzeugen. 
Nachfolgende Züchtungsexperimente mit Proben der großen Abmessung und 
(100)/(100)-Korngrenzen offenbarten die Problematik der Anzahl und Dimension der 
Impfkristalle sowie der unerwünschten Verschwenkung der Keimkörper infolge der 
Probenschwindung während der Wärmebehandlung. Die Einführung einer separaten 
Sinterbehandlung der Probenkörper in Abwesenheit der Impfkristalle konnte zur Re-
duzierung des nachteiligen Desorientierens der Keimpräparate beitragen. Zur Ver-
meidung parasitärer Nukleationen wurde für die betreffende Probengeometrie die 
Anzahl benötigter Keimkristalle auf sieben Exemplare der Größe (2 x 2 x 2) mm3 
festgelegt. Als wirksame Maßnahme zur Verringerung der Zahl an Korngrenzen im 
Supraleitergefüge, wurde alternativ die Verwendung einer Stückzahl von drei quader-
förmigen Keimkörpern der Abmessungen (10 x 2 x 2) mm3 getestet. Die erzielten 
Supraleiter beider Bekeimungsvarianten zeichneten sich durch ein vollkommen kon-
trolliertes Kristallwachstum sowie einer nahezu perfekten Ausprägung der magneti-
schen Domäne mit beachtlichen Spitzenwerten der remanenten Magnetisierung von 
bis zu 1,3 T aus. 
 Im letzten Aufgabenteil der Arbeit bestand das Ziel, die bis zu diesem Zeitpunkt 
vorherrschende Einzelfertigung mehrfach bekeimter YBCO-Supraleiter in einen re-
produzierbaren Chargenprozess zu übertragen. Ein konkreter Bedarf an großvolumi-
gen Funktionselementen mit hoher Flächenausnutzung der magnetischen Domäne 
stellte das Motiv für dieses Vorhaben dar. Im Rahmen eines BMBF-Verbundprojektes 
waren dafür die Entwicklung und bauliche Umsetzung eines auf Supraleiter und 
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Permanentmagneten basierenden vierpoligen Reluktanzmotors mit hochdynami-
schen und energieeffizienten Betriebsverhalten geplant. Die Materialbereitstellung 
betreffend, wurden hierzu mehrere Supraleiterchargen, bestehend aus jeweils acht 
Proben der Ausgangsgröße (90 x 45 x 22) mm3, in Serie gefertigt. Aufgrund der ver-
besserten Orientierungstreue der Impfkristalle wurde ebenso im Chargenprozess am 
Vorsintern der Presskörper ohne Keimbestückung festgehalten. Die anschließende 
Schmelztexturierung der Proben erfolgte neben der konventionellen Anwendung wür-
felförmiger Keimpräparate erneut unter Einsatz der sich bewährten länglichen Impf-
kristallkörper. Die Proben der bislang hergestellten drei vergleichbar guten Multi-
Seeding-Chargen überzeugten mehrheitlich durch eine ungestörte Kristallisation und 
ein eindomäniges Magnetisierungsverhalten mit Maximalinduktionen von 0,9 T bis 
1,3 T. Zum Abschluss der Arbeiten gelang es somit, die geforderte Anzahl von 20 
YBCO-Funktionselementen mit anwendungskonformen geometrischen und magneti-
schen Materialeigenschaften zum Aufbau des Supraleitermotors zur Verfügung zu 
stellen.  
 Im nachfolgenden Ausblick werden Möglichkeiten für die Weiterentwicklung der 
Impfkristallkörper und der Supraleitermaterialien aufgezeigt.  
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7.   Ausblick 
 
In weiteren Optimierungsvorhaben sollte der Synthese der Impfkristalle, als Schlüs-
seltechnologie zur Herstellung qualitativ hochwertiger YBCO-Supraleiter, eine zentra-
le Rolle zukommen. Somit besteht die Möglichkeit, durch Herstellung größerer 
SmBCO-Proben mit quasi-einkristalliner Gefügebeschaffenheit, die Effizienz der 
Keimgewinnung deutlich zu steigern. Nimmt der Bedarf an Keimmaterialien weiter zu, 
ist es ratsam, die gegenwärtige Einzelfertigung der Ausgangskörper in eine kontinu-
ierliche Chargenfertigung zu überführen. Hierzu wären neben der Steigerung der 
Precursorbereitstellung ebenso eine Reihe von Züchtungsexperimenten erforderlich.  
 Begonnen werden sollte jedoch vorerst mit der weitergehenden Untersuchung 
des Zersetzungsverhaltens der Impfkristalle und die Auswirkungen auf die Rekristal-
lisation und Materialeigenschaften der Supraleiterproben. Gelingt es, auch im Char-
genprozess die partielle Zersetzung der Keimpräparate zu reduzieren, wäre ein Aus-
bleiben impfkristallbedingter Störungen der Supraleitergefüge denkbar und überdies 
eine gesteigerte Wiederverwendung der Keimkristalle möglich. Es besteht einerseits 
die Möglichkeit, durch Veränderung der chemischen und strukturellen Zusammen-
setzung der Keime die Schmelztemperatur und mithin die thermische Stabilität der 
Kristalle gegenüber dem Supraleiterwerkstoff zu erhöhen. Andererseits kann durch 
Optimierung des Temperaturprogramms der Supraleiterfertigung, insbesondere des 
Hochtemperaturschrittes und der Phase der einsetzenden Kristallisation, der thermi-
schen Zersetzung der Impfkristalle und den Wachstumsstörungen entgegengewirkt 
werden. Fernerhin sind Untersuchungen zum Einfluss der Keimdimension auf das 
Wachstum der Supraleiterkristalle und die resultierenden Materialeigenschaften, vor 
allem in Hinblick auf den Einsatz von großflächigen Impfkristallen, von Interesse. 
 Begonnene Studien zeigen, dass die anisotrope Wachstumsgeschwindigkeit der 
YBCO-Kristalle durch die Programmparameter der Rekristallisationsphase und folg-
lich die anteilmäßige Aufteilung des Supraleitervolumens in a- und c-Sektoren beein-
flussbar ist. Bedenkt man das sektorabhängige Aufkommen isolierender Korngren-
zeneinschlüsse der mehrfach bekeimten Supraleiter, ließe sich durch Optimierung 
der Schmelzbehandlung das Ausmaß residualer Störphasen verringern. 
 Generelles Anliegen zukünftiger Arbeiten sollte die Sicherstellung der vorhande-
nen Fertigungstechnologien mit Fokus auf eine reproduzierbare Chargenfertigung 
mehrfach bekeimter YBCO-Supraleiter sein. Das macht zum einen eine kontinuierli-
che Überwachung der Werkstoffeigenschaften der Ausgangssubstanzen, Zwischen- 
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und Endprodukte unumgänglich und zum anderen weiterführende Fertigungsexperi-
mente, insbesondere komplex geformter Funktionselemente, erforderlich. Hierbei gilt 
es zu berücksichtigen, dass die Herstellung kompliziert geformter Funktionselemente 
zukünftig mit der gleichzeitigen Ausbildung von Korngrenzen der Orientierung 
(100)/(100) und (110)/(110) einhergehen wird. Das schließt eine weitergehende Auf-
klärung neuer Aspekte der Mikrostruktur ein, die sich aus dem konkurrierenden Kris-
tallwachstum der kontrolliert mehrkristallinen Erstarrung ergeben. 
 Grundsätzlich sollten die Erarbeitung neuer werkstoffwissenschaftlicher Aspekte 
(z. B.: Weiterentwicklung der Heißbekeimungstechnologie zur Mehrfachbekeimung 
der YBCO-Körper mit arteigenen Keimpräparaten) und die Umsetzung dieser in Ma-
terial- und Verfahrensinnovationen im Vordergrund stehen. Nur so kann es gelingen, 
den gegenwärtigen Vorsprung im wissenschaftlichen und wirtschaftlichen Wettbe-
werb zu erhalten und weiter auszubauen.  
 Nicht aus den Augen verloren werden darf die Erschließung und Weiterentwick-
lung neuer innovativer Supraleiteranwendungen und das fortwährende Nahelegen 
des zukunftsweisenden Potentials des bedeutsamen Supraleiterwerkstoffes, vor al-
lem den Entscheidungsträgern in Politik, Industrie und Forschung. 
 
Abschließend soll noch auf den Supraleiterwerkstoff MgB2 (kritische Temperatur: 
39 K) aufmerksam gemacht werden. An dieses Material knüpft sich, auch im IPHT in 
Jena, die Hoffnung, die Probleme, die sich aus der stark gestörten, inhomogenen 
Struktur der spröden YBCO-Supraleiter ergeben, lösen zu können. MgB2 verhält sich 
nahezu wie ein metallischer, also klassischer Supraleiter, lässt sich einfach handha-
ben und leichter zu brauchbaren Funktionselementen (Drähte, Bänder, Massivkör-
per) fertigen als Supraleiter auf Kupferoxid-Basis [65]. Auch wenn MgB2 keine voll-
ständig isotrope Supraleitung aufweist, so sind bei relativ großen Kohärenzlängen 
von 3,7 – 12 nm parallel resp. 1,6 – 3,6 nm senkrecht zur hexagonalen Kristallstruk-
tur, die Korngrenzen im polykristallinen Material unproblematisch [11]. Funktionskör-
per in wunschgemäßer Form und Größe werden bereits mittels Infiltrationsverfahren 
[146] oder Hochdrucksynthese [49] gefertigt. Zu den potenziellen Anwendungen zäh-
len supraleitende Elektromagnete, Stromleitungen, Magnetlager und elektrische Ma-
schinen, die mit flüssigem Neon oder Wasserstoff als Kühlmittel oder mit Kälteanla-
gen realisierbar scheinen [65, 147]. Zukünftig ist noch viel Arbeit notwendig, um das 
Material zu optimieren, die spezifischen Eigenschaften zu verstehen und die Herstel-
lungstechniken besser zu beherrschen. 
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